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SUSPENSIONS AQUEUSES DE MATIERES MINERALES ET LEURS UTILISATIONS. 

(§0 Suspensions aqueuses de matieres minerales desti- 
nees a Pindustrie papetiere contenant comme agent disper- 
sant etf ou d'aide au broyage un copolymere constitue: 

a) d'au moins un monomere a insaturation ethyienique 
et a fonction carboxylique, 

b) §ventuellement d'au moins un monomere a insatura- 
tion ethyienique et & fonction sulfonique ou phosphorique ou 
leur melange, 

c) eventuellement d'au moins un monomere a insatura- 
tion ethyienique et sans fonction carboxylique, 

d) d'au moins un monomere tensioactif oxyalkyle a insa- 
turation Ethyienique et termine par une chaine hydrophobe. 

Leurs utilisations dans la fabrication du papier ainsi que 
dans la fabrication de sauce de couchage du papier. 
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SUSPENSIONS AQUEUSES DE MATIERES MINERALES ET LEURS 

UTILISATIONS 



La presente invention concerne de nouvelles suspensions aqueuses de charges 
rmnerales destinees a Industrie papetiere et leurs utilisations dans la fabrication du 
papjer ainsi que dans la fabrication de sauce de couchage du papier. 

En effet ces suspensions aqueuses de charges minerales, de rheologie permettant une 
fachte demplo,, sont mises en oeuvre pendant la fabrication de la feuille de papier 
ou de carton en les melangeant aux suspensions aqueuses de fibres cellulosiques afm 
damehorer l'opacite, la blancheur ou 1'imprimabilite du papier obtenu. 

Elles sont egalement mises en oeuvre, dans toutes les applications ou le papier est 
couche, sous forme de compositions aqueuses appelees sauces de couchage 
constitutes essentiellement d'eau, de liants et de pigments ou charges minerales.' 

Ces pigments ou matieres minerales, qui peuvent etre de oiverses origines, ont une 
affinite chfTerente vis-a-vis de I'eau en fonction de leur nature. 

Ainsi une premiere categorie est constitute des substances minerales a surface 
hydro P h,le chargee telles que par exemple les carbonates de calcium naturels ou 
syntheuques, notamment les craies, les calcites ou les marbres, les dolomies ou bien 
encore les kaolins ainsi que le sulfate de calcium ou les oxydes de titane, le blanc 
satin, les hydroxydes tfaluminium ou autres. 

Une deuxieme comprend des charges minerales a surface hydrophobe telles que par 
exemple le talc, le mica ou autres. 

Or ces deux types de substances minerales, qui n'ont pas le meme comportement 
rheologujue lorsqu'elles sont mises en suspension dans I'eau notamment a forte 
concentratum, doivent cependant disposer des memes crimes de qualite pour 
lutihsateur. Les suspensions aqueuses de substances minerales doivent ainsi 
presenter une limite d-ecoulement suffisamment elevee pour eviter tout risque de 
segmentation ainsi qu' une viscosite Brookfield suffisamment elevee mais pas trop 
pour permettre d'eviter toute prise en masse des particules de matieres minerales 
rendant ams, possible une manipulation aisee par I'utflisateur malgre un stockage 
pendant piusieurs jours dans des cuves sans agitation. De plus, ces suspensions 
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doivent avoir une teneur en matiere minerale la plus elevee possible afin de 
diminuer tous Ies couts de transport inherents a la quantite <Teau presente. 

Jusqu'a aujourdhui, les suspensions de matieres minerales k surface chargee 
hydrophile contenaient classiquement des agents dispersants ou <faide au broyage 
qui etaient des poJyacryJates de bas poids moleculaire (EP 100 947, EP 542 643, EP 
542 644). 

Mais, ces agents ont le desavantage de ne pas etre efficaces pour la mise en 
suspension et/ou Te broyage des substances minerales a surface hydrophobe telles 
que le talc ou le mica qui soul couramment utilis ees seules ou en melange. 

Ainsi Ihomme du metier dispose jusqu'a aujourd'hui de suspensions de charges 
minerales a surface hydrophobe contenant cfautres agents dispersants et/ou cfaide au 
hroyage qui son! des copolymeres dnnt Tun des monomeres a une structure 
tensioactive (EP 3235, EP 215 565). Mais ces copolymeres ont alors inconvenient 
de ne pas etre efficaces pour la mise en suspension et/ou le broyage de matieres 
mindcal es a surface hydrophile telles que les carbonates de calcium ou les lr*nlm<: j e 
sulfate de calcium, les oxydes de titane, le blanc satin, les hydroxydes d'aluminium 
ou autres. 

Confrontee a ce probleme d'utilisation d'agents dispersants et/ou d'aide au broyage 
propres a un type de matiere minerale, la Demanderesse a mis au point, apres de 
nomhreuses xecherches, de nouvelles suspensions de rhar g *»c pigmeniaires minera les 
qui, quelle que soit la nature de ia substance minerale ont les memes proprietes 
rheologiques et contiennent le meme agent dispersant et/ou <Taide au broyage. 

Ainsi, un des buts de l'invention est d'obtenir des suspensions aqueuses de matieres 
minerales manipulates aisement par Tutflisateur et utilisables dans le domaine 
papetier, que ces matieres minerales aient des surfaces chargees hydrophiles ou des 
surfaces hydrophobes. 

Ce but est atteint grace a Utilisation comme agent dispersant et/ou d'aide au broyage 
<Tun copolymere constitue : 

a) <fau moins un monomere a insaturation 6thylenique et a fonction carboxylique, 

b) eventuellement d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et a fonction 
sulfonique ou phosphorique ou leur melange, 
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c) eventuellement d'au mains un monomere a insaturation ethylenique et sans 
Fonction carboxylique, 

d) d'au moms un monomere tensioactif oxyalkyle a insaturation ethylenique et 
termme par une chalne hydrophobe dont le radical est selection^ en vue dnne mise 
en oeuvre du copolymere comme agent dispersant et/ou d'aide au hroyage quel que 
soitle type de substances minerales a disperser et/ou broyer. ' 

Un autre but de Invention est .'utilisation de ces suspensions aqueuses de charges 
minerales selon IWntion dans la fabrication du papier, et des sauces de couchage 
oil pa pi ex. 



Les suspensions aqueuses de matieres minerales, selon Invention, et repondant aux 
cnteres de qualite precitee, se caracterisent en ce que le copolymers agent 
dispersant ou d'aide au hroyage est cansntue : 

a) d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et a fonction carboxylique 
chois, partni les monoacides, tels que Tacide acrylique, methacrylique, crotonique 
xsocrotomque, cixmamique, les diacides, tels que i'acide itaconique, furnarique,' 
^ f^'W >« anhydrides decides carboxyliques. tels que 1'anhydride 
maleique et les hemiesters de diacides, tels que les monoesters en C, a C4, des 
acides maleique ou itaconique, ou leurs melanges, 

b) eventuellement d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et a fonction 
sulfonique choisi parmi Facide acrylamido-methyl propane sulfonique, le 
methallylsulfonate de sodium, les acides vinyl sulphonique et les acides styrene 
sulfonique ou a fonction phosphorique choisi parmi le phosphate de methacrylate 
djethy ene glycol, le phosphate de methacrylate de propylene glycol, le phosphate 

_ dacrylale d'ethylene glycol, le phosphate d-acrylate de propylene glycol et leuxs 

JU ethoxylats ou leurs melanges, 

c) eventuellement d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et sans 
fonction carboxylique, choisi dans le groupe constitue par les esters des acides 
acrybque ou methacrylique, tels que les acrylates ou methacxylates de methyle, 
ethyle, butyle, 2-ethyl-hexyle, ou par 1'acrylonitrile, le methacrylonitrile, 1'acetate de 
vmy e, , e le m ethylstyrene, le diisobutylene, la vinylpyrrolidone la 

vmylcaprolactame ou encore les amides insatures tels que 1'acrylamide,' le 
methacrylamide ou leurs derives substitu^s comme par exemple le 
dtmethylammopropyle acrylamide ou methacrylamide, les esters acryliques ou 
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methacryliques de glycol, le methacrylamido-propyl -trimethyl ammonium chlorure 
ou sulfate, le rnethacrylate de trimethyl ammonium ethyl chlorure ou sulfate, ainsi 
que leurs homologues en acrylate et en acrylamide quaternises et/ou le 
dimethyldiaJlylammonium chlorure, 

d) d'au moins un monomere oxyalkyle a insaturation ethylenique et termine par une 
chaine hydrophobe, de formule generate (I) : 

R4-(CH2_CK_0)n^(CH2_CH2_0)n_(C^^ q_R' 

L Ri \l 2 J 

dans laquelle : 

- m et p representent un nombre de motifs d'oxyde d'alkylene inferieur ou 6gal 
a 100, 

- n represente un nombre de motifs d'oxyde Methylene inferieur ou egal a 100, 

- q im nombre au moins egal a 1 et tels que : 

0<q(n+m+p)<100, 
Rl lliydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 
R2 lliydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 

R reprSsente le radical insature polymerisable, appartenant au groupe des esters 
acryiique, raethacrylique, maleique, itaconique, crotonique, vinylphtalique 
ainsi que les insatures urethannes tels que par exemple les acrylurethanne, 
methacrylurethanne, a-a' dimethyl-m-isopropenyl-benzylurethanne, 
allylurethanne, 

R' repr6sente le radical hydrophobe tel que les groupes lineaires ou ramifies 
alkyle, alkylaryie, arylalkyle, aryle ayant au moins 22 atomes de carbone ou 
bien des dialkyles amines ayant au moins 22 atomes de carbone. 

Plus particulierement cette suspension aqueuse de matures minerales selon 
('invention contenant un copolymere comme agent dispersant ou d'aide au broyage 
se caracterise en ce que ledit copolymere est constitue : 



a) de 99 % a 10 % en poids et encore plus particulierement de 97 % a 50 % en poids 
<fau moins un monomere a insaturation ethylenique et a fonction carboxylique 
choisi parmi les monoacides, tels que Tacide acrylique, m&hacrylique, crotonique, 
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isocrotomque, cinnamique, les diacides, tels que I'acide itaconique, fumarique 
^ C, 'f C t m ' qUe ' leS hydrides d-acides carboxyliques, tels que Tanhydride' 
male,que et les hemiesters de diacides. tels que les monasters en C, a C 4 des 
acides maJeique ou itaconique, ou leurs melanges, 

b) de 0 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethyJenique et a 
foncuon sulfonique choisi parmi I'acide acrylamido-methyl propane sulfonique le 
methanylsulfonate de sodium, les acides vinyl sulphonique et les acides styrene 
sulfomque ou a fonctkm phosphorique choisi panni le phosphate de methaoylate 
dethy ene glycol, le phosphate de methacrylate de propylene glycol, le phosphate 
cTacrylate Methylene glycol, le phosphate cfacrylate de propylene glycol et leurs 
ethoxyJats ou Jews melanges, 

c) de 0 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et 
sans fonction carboxylique, choisi dans le groupe constitue par les esters des acides 
acryhque ou metbacryJique, tels que les acrylates ou methacrylates de methyle, 
ethyle, butyle, 2-ethyI-hexyle, ou par I'acrylonitrile, le methacrylonimle.lacetate de 
vmyle, le styrene, le methylstyrene, le dusobutylene, la vinylpyrrohdone la 
vmylcaprolactame ou encore les amides insatures tels que racylamide,' le 
methacrylamide, ou leurs derives substitues comme par exemple le 
dimethylaminopropyle acrylamide ou methacrylamide, les esters acryliques ou 
xnethacryhques de glycol, le methaoylamido-propyl -trimethyl ammonium chlorure 
ou sulfate, le methacrylate de trimethyl ammonium ethyl chlorure ou sulfate ainsi 
que leurs homologues en acrylate et en acrylamide quaternises et/ou le 
aimemyJdiallylammonium chlorure, 

d) de 1 % a 90 % en poids et encore plus particulierement de 3 % a 50 % en poids 
<fau moms un monomere oxyalkyle a insaturation ethylenique et termine par une 
chame hydrophobe, de fbnnule generale (I) ; 
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dans laquelle : 2 

- m et p represented un nombre de motifs cfoxyde <TaIkylene inferieur ou egal 
a 100, * 

- n represente un nombre de motifs doxyde dethylene inferieur ou egal a 1 00, 

- q un nombre au moins egal a I et tels que : 

0<q(n+m+p)< 100, 
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Rl ITiydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 
R2 Thydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 

R represente le radical insature polymerisable, appartenant au groupe des esters 
acrylique, methacrylique, maleique, ttaconique, crotonique, vinylphtalique 
ainsi que les insatures urethannes tels que par exemple les acrylurethanne, 
methacrylurethanne, a-a* dimethyl-m-isopropenyl- benzyl urethanne, 
allylurethanne, 

R' represente le radical hydrophobe tels que les groupes lineaires ou ramifies 
alkyle, alkylaryle, arylalkyle, aryle ayant au moins 22 atomes de carbone ou des 
dial Icy lam ines ayant au moins 22 atomes de carbone, 

le total des constituants (a), (b), (c) et (d) etant 6gal a 1 00 

et en ce que le copolymere a une viscosity specifique au plus egale a 25. 

Ce copolymere est obtenu par des precedes connus de copolymerisation radicalaire 
en solution, en emulsion directe ou inverse, en suspension ou precipitation dans des 
sol van ts appropries, en presence de systemes catalytiques et d'agents de transfert 
connus. 

Ce polym£re obtenu sous forme acide et eventuellement distille, peut etre egalement 
partiellement ou totalement neutralise par un ou plusieurs agents de neutralisation 
disposant d'une fonction monovalente ou d'une fonction polyvalente tels que par 
exemple ceux choisis dans le groupe constitue par les cations alcalins, en particulier 
le sodium, le potassium ou ('ammonium ou encore les amines primaires, secondaires 
ou tertiaires aliphatiques et/ou cycliques telles que par exemple la stearylarnine, les 
ethanolamines (mono, di-, triethanolamine), la mono et dtethylamihe, la 
cyclohexylarnine, la methylcyclohexylamine ou bien encore ceux choisis dans le 
groupe consti tu^ par les cations divalents alcalino-terreux, en particulier le 
magnesium et le calcium, ou encore le zinc, de meme que par les cations trivalents, 
dont en particulier raluminium, ou encore, par certains cations de valence plus 
elevce. 

Chaque agent de neutralisation intervient alors selon des taux de neutralisation 
propres a chaque fonction de valence. 



10 



15 



y 2766107 

Ce copolymer* obtenu peut etre utilise sous la forme totaJement acide ou 
partellement neutralisee ou totalement neutralisee. 

eventuellenient avant ou apres la reaction de neutralisation totale ou partielle etre 
tra,te et separe en plusieurs phases, selon des precedes statiques o U dynarmoues 
connus de lHomme de Tart, par un ou plusieurs solvants polaires appartenant 
notenunent au groupe constitue par I'eau, les alcools tels que par exemple le 
methanol, lethanol, 1c propanol, 1'isopropanol, les butano.s, les cetones telle, que 
notamment 1'acetone, la methyUthyl^tone, la cyclohexanone ou bien encore le 
tetrahydrofurane, le dimethylsulfoxyde ou leurs melanges. 

LW des phases correspond alors au copolymere contenu dans la suspension 
aqueuse, de matieres rninerales, selon I'invention. 

La viscosite specifique du copolymere est symbolisee par la lettre r, et est 
determinee de la maniere suivante. 

On prend une solution de polymerisat de facon a obtenir une solution correspondant 
a 2,5 g de polymere sec neutralise a la sonde et a 50 ml dime solution d'eau 
brpermutee. Puis, on mesure avec un viscosimetre capillaire de constante de Baume 
egale a 0 000105 place dans un bain thermostat* a 25°C le temps d'ecoulement d«un 
volume donne de la solution precitee contenant le copolymere, ainsi que le temps 
decrement du meme volume de la solution cfeau bipermutee depourvue dudit 
copolymere. H est alors possible de defmir la viscosite specifique r, grace a la 
relation suivante : 

(temps d'ecoulement de (temps dMamM de 

la solution de polymere) - la ^ 

temp* d'ecoulement de la solution d'eau permutee 

Le tube capillaire est generalement choisi de telle maniere que le temps 
d ecoulement de la solution d'eau permutee depourvue de copolymere, soit d'environ 
90 a 100 secondes, donnant ainsi des mesures de viscosite specifique dime tres 
bonne precision. 

Les matieres rninerales mises en oeuvre dans I'invention sont d'origuie tres diverses 
et peuvent se classer en deux categories. 
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La premiere categorie est constitute des substances minerales a surface hydrophile 
chargee telles que par exempie ies carbonates de calcium synthetiques ou naturels, 
notamment les craies, Ies calcites, Ies marbres, ou Ies dolomies ou hien encore Ies 
kaolins, Ie sulfate de calcium, Ies oxydes de titane ou le blanc satin ou les 
hydroxydes d'aluminium ou tout autre mineral a surface hydrophile. 

La deuxieme comprend des charges minerales a surface hydrophobe telles que par 
exempie le talc ou le mica ou tout autre mineral a surface hydrophobe. 

Ainsi, outre le copolymere utilise comme agent dispersant ou d'aide au broyage 
cette suspension aqueuse de matieres minerales se caracterise en ce que la ou 
lesdites matieres minerales sont choisies soit parmi les substances minerales a 
surface hydrophile chargee telles que les carbonates de calcium naturels ou 
synthetiques, notamment la craie, la calcite, le marbre, ou la dolomie ou les 
kaolins, le sulfate de calcium, les oxydes de titane, ou leurs melanges, soit choisie 
parmi les substances minerales a surface hydrophobe telles que notamment le talc 
ou le mica ou leurs melanges, ou bien encore sont un melange de charges minerales 
a surface hydrophile et de charges minerales a surface hydrophobe. 

En pratique, une maniere d'effectuer le delitage de la ou des substances minerales a 
disperser consiste a preparer sous agitation une solution aqueuse de 1'agent de 
dispersion, selon Tinvention dans laquelle est introduite la ou les substances 
minerales a disperser. 

Selon l'invention, 1'agent de dispersion est introduit a raison de 0,05 % i 5 % en 
poids de la fraction sechee desdits polymeres par rapport a la masse seche de la ou 
des substances minerales a afTiner. 

De meme en pratique, Toperation de broyage de la ou des substances minerales a 
affiner consiste a broyer la ou les substances minerales avec un corps broyant en 
particules tres fines dans un milieu aqueux contenant 1'agent d'aide au broyage. On 
forme alors une suspension aqueuse de la ou des substances minerales a broyer. 

A la suspension de la ou des substances minerales a broyer, on ajoute le corps 
broyant de granulomere avantageusement comprise entre 0,20 et 4 millimetres. Le 
corps broyant se presente en general sous la forme de particules de materiaux aussi 
divers que Toxyde de silicium, Toxyde daluminium, Toxyde de zirconium ou de 
leurs melanges, ainsi que les resines synthetiques de haute durete, les aciers, ou 
autres. Un exempie de composition de tels corps broyants est donne par le brevet 
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FR 2 303 681 qui decrit des elements broyants formes de 30 a 70 % en poids 
<f oxyde de zirconium, 0,1 a 5" % <foxyde cfaTuminmm et de 5 a 20 % cfoxyde de 
^..ural^cnrpshroyant^de pre/er^.ajo.ulea.la.suspeas.an en une quamite 
telle que le rapport en poids entre ce materiau de broyage et la ou les substances 
xnmerafes a broyer sou cfau moins Ifl, ce rapport etant de preference compris entre 
.'£s.lurutes3/J eti/J. 

Le melange de la suspension et du corps broyant est alors soumis a Taction 
mecaruque de brassage, telle que ceffe qui se produit dans un broyeur cfassique a 

Selon Tinvention, Tagent de dispersion et/ou d'aide au broyage est egalement 
mtrodu t au sein du melange forme par fa suspension aqueuse de substances 
tmneraleset par Je corps hrx>yant A.raisoo de 0,05 % AS % en! poids de la.iracoau 
sechee desdits polymeres par rapport a la masse seche de la ou des substances 
minerales a affiner 

Le temps necessaire pour aboutir a une excellente finesse de la ou des substances 
nunerales apres broyage varie selon fa nature et la quantite <fes substances 
minerales a broyer. et selon le mode dotation, utilise et la. temperature du milieu 
pendant Toperation de broyage. 

Lorsque la ou les substances minerales sont une ou plusieurs matieres minerales a 
surface hydropfUTe, fa suspension aqueuse de matieres minerafes, sefon Tinvention, 
-possede m Uxnxle A'^n^ni elev^ ^si ^ W viscosite Btookfield faihle* 
des teneurs en matiere seche elevees cest-a-dire d'au moins 45 
preferentielfement <Tau moins 6*0 1 % 
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Lo^que la ou les substances minerales sont une ou plusieurs matieres minerales a 
surface hydrophobe, la suspension aqueuse de matieres minerafes, sefon Tinvention, 

farble a des teneurs en matiere seche elevees cest-a-dire d'au moins 45 % et 
preferentielfement cTau moins 6*0 %. 

De meme lorsque les substances minerales sont un melange de matieres minerales 
surface nydrophife et de matieres minerafes a surface hydrophobe fa suspension 

tZZ^Z^^* 6 BrDOiCf,C,d faib,C '* ^ ^ - **» 
elevees cest-a-<fire cfau moins 4T% et preferentiellement 60 %. 
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Les proprietes rheologiques precitees des suspensions aqueuses de matieres 
minerafes selon Tinvention pennettent feurs mises en oeuvre dans Tindustrie 
papetiere notammment comme de charge de masse du papier ou com me constituattf 
essentiel de sauces de couchage. 

.Les .sauces de couchage, -selon .^invention .sent preparers .de .raaniere ennnue par 
rhomme du metier par melange dans 1'eau, des suspensions de charges minerales 
selon Tinvention et d\in ou phisieurs Tiants d'origine naturelle ou synthetique tels 
que par exemple I'amidon, la carboxymethy1ce11ulo.se, les alcools polyvinyl iques ou 
encore des latex du type styrene-butadiene ou styrene-aciylate ou encore des latex 
acryfiques ou vinyliques ou autres. 

Les sauces de couchage peuvent egalement contenir de maniere connue des additifs 
usuels tefs que des modificateurs de rhedlogie, des charges organiques, des agents 
anti-mousse,, des a^urants optiques, des agents biocides, des lubrifiants, des 
hydroxydes alcalins et autres. 

La portee et Tinterdt de Tinvention seront mieux per?us grace aux exemples 
suivants, qui ne sauraient etre fimitatifs et notamment quant a fordre d'introduction 
des divers constituantsjdesjsuspensions. 

EXEMPLE 1 : 

Get exempfe concerne Ta preparation de suspensions aqueuses ife carbonate de 
.calcium. 

A cet effet pour chacun des essais suivants, effectues a partir (Tun marbre provenant 
.du gi5ement .de Gummern (Autriche) de granulomere dont 90 % des particules ont 
un diametre inferieur a 2 micrometres ,on introduit, en pluie et sous agitation dans 
un becher de deux litres contenant de Teau, une quantite diicfit marbre necessaire 
pour obtenir une suspension a 65 % de concentration en .matiere jseche. Ce becher 
contient en outre une quantite de copolym&re a tester correspondant a 0,5 % en 
poids de copolymere sec par rapport au poids total de matiere seche presente dans 
Aa .suspension. 

ApresHO niihutes cTagitation, on mesure, a temperature ambiante, Tes viscosites 
Bcoakfield a I'aide d'.un viscosimetre BrooJcfleld type RVT a 10 tours par minute 
(t/min) et 100 t/min a Faide du mobile ad^quat. 
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Essai n° 1 : 

Cet essai, inustrant Tart anterieur, met en oeuvre un pofyacrylate de sodium de 
viscasitej>pecifique. egate .a 0,45. 

Essai n° 2 : 

Cet essa,, inustrant Tart anterieur, met en oeuyre un melange constitue de Z5 parts 
en po.ds d'un polyacrylate de sodium de viscosite specifique egale a 0 45 et de 75 
parts en poids d'un polyoxyde d'alkylene commercialise sous le nom de Pluronic PE 
4300 par la societeBASF. 

Essai n° 3 : 

Cet essai, inustrant Tinvenfion, met en oeuvre un porymere neutralise a TOO % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4,35 et compose, en percentage massique, 

90 v / a d'acide acryfique 

-1.0 %. .de .methacrylate jte .tristyryl phenol ithoxyle we* 25 mnb d'oxyde 
d 'ethylene. 

Essai n° 4 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre im porymere neutrafise a TOO % par 
la .soude, de viscosite specifique egale a 4,38 et compo.se, en pourcentage massique, 
de : 

W% d'acide acryfique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 40 moles d'oxyde 
d'ethylene. 



Essai n° 5 : . . 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un porymere neutralise a TOO % par 

lasoude, de viscosite specifique egale a 4,43 et compose, en pourcentage massique, 

90 % d'acide acryfique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 60 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 6 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un porymere neutrafise a TOO % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 2,54 et compose, en pourcentage massique, 

95 % d'acide acryfique 
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5 % de methacrylate, de formule generate (I) dans laquelle le radical hydrophobe R' 
est un groupe alkyle rineai re a 22 atomes de carbone, m et p sont egaux a zero, 
s\ = X r etJD =25. 

Essai n° 7 : 

Get essai, iHustrant rinventibn, met en oeuvre un poiymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 1 ,52 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

95"% d'acide acryfique 

5 % de methacrylate, de formule generate (T) dans laquelle le radical hydrophobe 
R 1 est un groupe -N^RTT) avec R" et R w des chaines alkyles lineaires a 12 atomes 
de carbone, m et p sont egaux a zero, q = 1 , et n = 50. 

Essai n° 8 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un poiymere neutralise a 100 % par 
la sonde, de viscosite specifique egale a 2,47 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

95~% d'acide acryfiique 

5 % de methacTylate, de formule generale (T) dans laquelle le radical hydrophobe 
R' est un groupe alkyle ramifie a 28 atomes de carbone, m et p sont egaux a zero, 
q= 1, et n=:Z3; 

Essai n° 9 : 

Cet essai, iUustrant Tinvention, met en oeuvre un poiymere neutralise a TOO % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 1,79 et compose, en pourcentage massique, 
de : 

95"% d'acide acryfique 

5 % de methacrylate, de formule generale (T) dans laquelle le radical hydrophobe 
R\ est un groupe alkyle ramifie a 30 atomes de carbone, m et p sont egaux 4 zero, 
q= 1, et n = 25. 

Essai n° 1 0 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un poiymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 2,59 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

90 % d'acide acrylique 

1Q % de methacrylate, de formule generale (T) dans laquelle le radical hydrophobe 
R' est un groupe alkyle ramifie a 32 atomes de carbone, m et p sont 6gaux a z£ro, 
q=T, et n = 25. 
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Essai n° 1 1 : 

Cet essai, illustrant IWenhbn, met en oeuvre un polymere neutralise a TOG % par 
la .soude, de viscosite specifique egale a 5,49 et compose, en pourcentage mass.que, 
de : 

"5 80 % d'acide acrylique 
2%d'acrylated'etbyl£ 
8 % d'acide methacrylique 

10 % de methacrylurethanne, de formule generale (I) dans laquelle Te radical 
hydrophobe R' est un radical tmtyrylphenyl, m et p sont egaux.a^err, q = 1 el 
10 n = 25. ,M 

Essai n° 12 • 

Cet essai, illiistrant rinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100^% par 
la .soude, de viscosite .specifique egale a 3,02 et compose, en pourcentage massique, 
1 5 de : 

97 % d'acide acrylique 

3 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxvde 
d'ethylene. Y 

20 Essai n° 13 : 

Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 3,94 et compose, en pourcentage massique 
de : 

93 % d'acide acrylique 

-25- 7 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 

d'ethylene. 



-3Q 



3T 



Essai n° 14 ; 

Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 3,74 et compose, en pourcentage massique, 

85" % d'acide acrylique 

U %. de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 1 5 • 

Cet essai, illustrant 1'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a7^3 et compose, en pourcentage massique, 
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85 % d'acide acrylique 
5% d'acide methacrylique 

1.0 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 16 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 5,5Jf et compose, en pourcentage massique, 
.de: 

85 % d'acide acrylique 
5"% d'acide itaconique 

1.0 % de methacrylate de tristyTyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 17 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale 4 7,16 et compose, en pourcentage massique, 
de : 

85 % d'acide acrylique 
5 % d'acide maleique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d^ethylene. 

Essai n° 18 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a TOO % par 
1a soude, de viscosite specifique 6gale a 6,68 et compose, en pourcentage massique, 
de : 

85"% d'acide acrylique 

5 % d'acide acrylamido-methyl-propane-sulfonique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyld avec 25 moles cfoxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 19 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4,38 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

85"% d'acide acrylique 
5 % d'acrylamide 
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10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d' ethylene. 

Essai n° 20 : 

Cet essai, illustrant Tinvenrion, met en oeuvre on poiymere neutralise a TOO % par 
la soude, de viscos.te specifique egale a 5,71 et compose, en pourcentage massique, 
de : 

85 % d'acide acrylique 

5 % de phosphate de methacrylate Methylene glycol 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethyfene. 

Essai n° 21 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a TOO % pax 
la soude, de viscosite speciflque egale a 5,49 et compose, en pourcentage massique, 
de : 

% 0 % d'acide acryfique 
2 % d'acrylate d'etbyle 
8% d'acide methacrylique 

10 % de methacryiuretharme, de formule generale (0 dans laquefle Te radical 
hydrophobe R' est un radical tristyrylphenyl, m et p sont egaux a zero, q = Cet 
n = 25. 

Essai n° 22 : 

Cet essai, illustrant Invention, met en oeuvre un pofymere neutralise a TOO % par 
£ soude, de viscosite specifique egale a 0,67 et compose, en pourcentage massique, 

95"% d'acide acrylique 

5 % de methacrylate de tristyryl phenol ahoxyle avec 25 moles d'oxyde 
30 Methylene. y 

Essai n° 23 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a TOO % par 
35 de SOUde ' ^ V,SCOS,t ' 6ga ' e k W et mm P°*- ^ pourcentage massique, 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 



■20 
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Essai n Q 24 : 

Cet essai, ill ustrant Tinventibn, met cn ocuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 2,66 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

3* 90 % d'acide acryfique 

10 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 25 : 

10 Cet essai, ifl ustrant rihventibn, met en oeuvre un pofymere neutralise a 1X30 % par 
la soude,. -de viscosite specifique egale .a 12,04 _et ^compose, en .pourcentage 
massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

1.0 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
15 d'ethylene. 

Essai n° 26 : 

Cet essai; illustrant Tinvenfibn, met en oeuvre un polymere neutralise a7tt~% par 'la 
soude, de viscosite specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage massique, 
20 de: 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyTyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

25 

Taos les r£sultats experimentaux sont consignes dans le tableau 1 suivant 
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TABLEAU I . 





Essa 
n° 


' ViscosiicHrookiicltl dc 1 
lOt/min 


100 i/min 


Art amcricur 


1 


20(X) 


3i() 


Art antericur 


2 


24000 


6200 


Invention 


3 


800 


210 . 


Invention 


4 


1000 


225 


Invention 


5 


19(H) 


320 


Invention 


6 


1280 


270 


Invention 


7 


1400 


260 


Invention 


8 


840 


210 


Invention 


9 


1040 


230 


Invention 


10 


1150 


230 


Invention 


11 


750 


210 


Invention 


1 L. 


1250 


270 


Invention 


13 


i ifi/i 

1 lllw 


230 


Invention 


14 


950 


230 


Invention 


15 


600 


I. so * 


Invention 


16 


6(K) 


175 


Invention 


17 


700 


215 


Invrnlinn 

mi* * ci li it? n 


IS 


8(X) 




Invention 


19 


1100 


230 ■ 

290 


Invention 


20 


600 




Invention 


21 


750 


1K5 

210 


Invention 


22 


1X50 


325 


Invention 


23 


1000 


215 


Invention 


24 


1100- 


290 


Invention 


25 


650 


215 


Invention 


26 


190 


110 
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La lecture du tableau 1 permet de mettre en evidence l'obtention de suspensions 
aqueuses de carbonate de calcium selon Tinvention ayant des viscosites Brookfield 
.taihles. 



10 



33" 



Cette lecture permet en outre de constater que 1'utilisation d-un polyacrylate en 
association avec un pofyoxyde cTalkyTene, formulation couramment uuTisee pour la 
mise en suspension de substances minerales a surface hydrophobe ne permet pas 
d'obtenir des suspensions de carbonate de calcium a faible viscosite Brookfield. 



" EXEMPLE? 

Cetexemple Ulustre IWejitinaetconcerne la nrenaratinn.d'une suspension aqueuse 
de carbonate de calcium a teneur en matiere seche egale a 45 %. 

15 A cet effet pour l'essai suivant n° 27, efiectue a partir d'un marbre provenant du 
gisement de Giunmem (Autriche) de granulometrie dont 90 % des particules ont un 
diametre inferieur a 2 micrometres ,on introduit, en pluie et sous agitation dans un 
becher de deux litres contenant de 1'eau, une quantite dudit marbre necessaire pour 
obtehir une suspensipn a 43 ~% de concentration en matiere seche. Ce becHer 
-20 contient en. outre une quantite .de .copolymers .a tester jcorrespondant a 0^3 % en 
poids de copolymere sec par rapport au poids total de matiere seche presente dans 
"la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre est un polymere neutralise a 100 % par la soude, de 
25" viscosite speciflque egale a 4.T5"et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'adde acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
<T ethylene. 

30 Apres 20 minutes d'agitation, on mesure, a temperature ambiante, les viscosites 
"Brookfield a Taide cfun viswsimetreBrookJTelcftype'RVl- a 10 tours par minute 
(t/min) et 1 00 t/min a l'aide du mobile adequat. 



Ces viscosites sont respectivement egales a 790 mPas et 1 10 mPa. 



EXEMPLF. 3 • 

Cet exemple concerne egalement la preparation de suspensions aqueuses de 
cari>onate de calcium mats de granulometrie plus grossiere. 
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A cet effet pour chacun des essais suivants, efTectues a partir d'un marbre provenant 
d un g,sement norvegien de granulomere dont 60 % des particules ont un dlametre 
mfeneur a 2 micrometres .on introduit, en pl u i e et sous agitation dans un hecher de 
deux htres contenant de I'eau, one quantite dudit marbre necessaire pour obtenir une 
suspense a 75 % de concentration en mariere seche. CVbecher contient en outre 
une quantite de copolymer a tester correspondant a 0,5 -/„ en poi* de copolymer 
sec par rapport au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes dotation, on mesure, a temperature ambiante, les viscosites 
-BrookfiefcfCTO) a 1'aide d'un viscosimetre Brookfield type DVTTa 100 t/min a Taide 
-du.mohilfi adequat 

Ces viscosites Brookfield sont egalement determinees apres 24 heures, 2 jours 
3 jours et une semaine de stockage sans agitation. 

La mesure de la viscosite Brookfield avant agitation (viscosite AVAG) apres 7 jours 
de stockage ayant ete effectuee, rechantilfon est agite afin de determiner fa 
vi.sco.site BrookfteWaprAs. agitation (vis.casite.AHAG). 

Par auTeurs ces echantuTons sont dilues a 72 V* et stockes pendant 7 jours sans 
ag.tat,on afin de regarder s'il y a sedimentation, par introduction <f une spanife 
jusqu^auAndxlu.flacon. 

Essai n° 28 • 

Cet essai, iuustrant Tart anterieur. met en oeuvre un pofyacryfate de sodium de 
Aascxtsite-specifique .egale .a 0,45. 

Essai n° 29 : 

Cet essai, inustrant rihventibn, met en oeuvre un pofymere neutrafise a TOO % par 
lasoude, de viscosite specifique egale a 1,94 et compose, en pourcentage massique, 

90 % cfacitfe acryfique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d ethylene. 

■ Essai ,n° 30 • 

Cet essai, illustrant Invention, met en oeuvre un poiymere neutralise a 100 % par 
soude.de viscosite specifique egale a 7,02 et compose, en pourcentage massique. 
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97 % d'acide acrylique 

3 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde d'ethylene. 
Essai n° 3 1 : 

Get essai, iOustxant Finvention, met en oeuvre un pdfymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4,38 el compose, en pourccntage,massiquc, 
de: 

85"% cfacide acryfique 
-5 % jf acryAamide 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyte avec 25 moles d'oxyde 
<fethyfene. 

Essai n° 32 : 

Get essai, iffustiant Tinvention, met en oeuvre un pdfymere neutrafise a 100 % par 
lasoude, de viscosite specifique egale a 5,49 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

g0 % cfacide acryfique 
.2 % jlacrylate d'ethyJe 
8% d'acide methacrylique 

10 % de methacryrurethanne, de formule generafe (0 dans faquefle Tc radical 
hydrophobe R 1 est un radical tristyrylphenyl,.™ jit p jsont .egaux a -zero, c\ = J„.£t. 
n-25. 



Tous les resultats exp&imentaux sont consignes dans le tableau 2 suivant. 
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La lecture du tableau 2 permet de mettre en evidence I'obtention de suspensions 
aqueuses de carbonate de calcium ayant des viscosites Brodfcfiefd" faibfes et stables 
dans Je temps et .ne presentant aucuoe tendance a .seditoenter .nxalgre .La 
granulomere moins fine des particules constitutives. 

5 

JEXEMPLE 4 .:. 

Cet exemple conceme la preparation de suspensions aqueuses de talc. 

10 Dans ce but, avec le merae mode operatoire a l'exception de la duree tfagitation qui 
est de 45 minutes et Te meme materiel que ceux utilises dans TexempTe precedent, 
on_meLange du_talc Jinnlalc CIO xle.La j^i^JEuinnMnecaLs.a.vec une xjuantile d!eau 
necessaire pour obtcnir une suspension a 65 % de concentration en matiere seche et 
une quantite de copdlymere a tester correspondant a 7,0 % en poids sec de 
.15 copolymere acide sec par rapport au poids .total de .matiere .seche presente dans .la 
suspension. 

Essai n° 33 : 

Cet essaii, ilTustrant Tart anterieur, met en oeuvre un pdryacrylate de sodium de 
-20 vismsile-specu^ueegate.a 0,45. 

La mise en suspension est impossible a cause du blocage de Tagitateur du a une 
viscosit£ trop elevee. 

25 Essai n° 34 : 

Cet essai, illustrant Tart anterieur, met en oeuvre un melange constitue de 75" parts 
en. poids d'un polyacrylate de sodium de viscosite specifique egale a 0,45 et de 75 
parts en poids d'un polyoxyde d'alkylene commercialise sous le nom de Pluronic PE 
4300 par la societe BASK. 

-30 

Essai n° 35 : 

Cet essai, illustrant finvenfion, met en oeuvre un pofymere, qui apres neutralisation 
a. 100 % par la soude, est un polymere de viscosity sp6cifique egale a. 7,5 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
35" 90 % d'acide acryfique 

.1.0 % de .melhacrylate de tristyryj phenol ethoxyle avec .16 .moles d'oxyde 
d*ethylene. : 
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Essai n° 36 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 4,0 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de trisryryl phenol ethoxyle avec 8 moles d'oxyde d'ethylene 
et oxypropyle avec 1 3 moles d'oxyde de propylene. 

Essai n° 37 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 4,35 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
15 d'ethylene. 

Essai n° 38 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 4,38 et 
20 compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 40 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

25 

Essai n° 39 : 

Cet essai, illustrant IWntion, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 4,43 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
30 90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 60 moles d'oxyde 
d'ethylene. 



35 Essai n° 40 

Cet essai, illustrant i'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
* 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 2,59 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 
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10 % de methacrylate, de formule generale (I) dans laquelle le radicaJ hydrophobe 
K' est un groupe aikyie ramifle a 32 atomes de carbone, m et p sont egaux a z£ro, 
q = 1, et n = 25. 

Essai" n° 41 : 

Get essai, illustrant Invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite speciflque egale a 5,49 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
K0 % dlacirie acrylique 

2 % d'acrylate d'6thyle 

'8 % d'acide methacryfique 

10 % de methacrylurethanne,. de formule generale (T) dans laquelle 1e radical 
hydrophobe R' est un radical tristyTylphenyl, m et p sont egaux a zero, q = 1, et 
n =75. 

Essai n° 42 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 3JX2 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
9T% d'acide acryfique 

3 % jde .methacrylate .de tristyry! phenol ithoxyle avec 25 .moles J'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 43 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale A 3,3.1 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
95"% d'acide acrylique 

5 % de methacrylate de tristyry! phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'dthylene. 

Essai n Q 44 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 1.00 % par la soude, est un polymere de viscosity specifique egale .a 3,94 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
93 % d'acide acrylique 

7 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyl^ avec 25 moles d'oxyde d'ethylene. 



10 
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Essai n° 45 : 

fTm V ' T ''r 5 "" 0 "- *" ^ " n «"< --"ralisanon 

a 100 /„ par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 3 74 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
&5 % d'acide acrylique 

15 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxy.e avec 25 moles d'oxyde 
d ethylene. ; 

Essai n° 46 ; 

Cet essai, ilJustrantl invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 a par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 7 53 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 

5 % d'acide methacrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d ethylene. J 



Essai n° 47 ; 

C« essai. iHuaran, Haven*,,, me, en oeuvre un pdfymere, qui apres neutrafisanon 
a tOO /« par. la soude. es, un polymere de viscosite specifique i&Se 4 5 J8 a 
compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 
-5 % d'actVfr. itaconique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 



25 Methylene. 



Essai n° 48 : 

Cet ^essai, illustrant , 'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 1.00 A par la. soude, est un polymere de viscosite specifique egale A 7 16 el 
compose, en pourcentage massique, de : 
"85"% d'acide acrylique 
5 % d'acide maleique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
u ethylene. 7 

Essai n°4Q .;. 

C*=ssai, iffusnan, ^invention, oeuvre m r»fymere. cpii apr* ^utransauon 
a. 100 /. par la soude. est „„ polymire de viscosite spdeinque egale .a et 
compose, en pourcentage massique, de : 
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85 % d'acide acrylique 

5% cfacide acrylamidomethyf-propane-suftbaique 

10 % -de methacrylate de tristyryl .phennl £thoxyle avsc .25 moles doxyde 
d'6thylene. 

5 

JEssai_o° JO ,: 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par fa soude, est uh polymere de viscosite specifique egale a 4,3% et 
compose, en pourcentage massique, de : 
10 85 % cfacide acrylique 
5 % cf acrylamide 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'6thylene. 

15 Essai n° 51 : 

Cet essai, illiistrant Tinvention, met en oeuvre un polymere, qui apr& neutralisation 
a 1.QQ % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale jk 5,7.1 el 
compose, en pourcentage massique, de : 
X5"%d'acide acrylique 
-20 5 % de phosphate de methacrylate Methylene glycol 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d" 1 ethylene. 

Essai n° 52 : 

Cet essai. illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 1.00 % par la soude, est un polymere de viscosite sp6cifique egale a 5,49 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
80'% d'acide acryfique 
Z % d'acrylate d'ethyJe 
8 % d'acide methacrylique 

TO % de methacryfurethanne, de formufe g&idrafe (I) dans faquefle fe radical" 
hydrophobe R' .est jun radical .tristyrylphenyl, m et p sont jsgaux ji .zero, x\ = 1,. et 
n = 25. 

35 Essai n° 53 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere polymere, qui apres 
neutralisation a 1 00 % par la soude, est un polymere de viscosite sp&ifique egale A 
1,94 et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 



75" 



30 
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10 % de methacrylate de tristyiyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 54 : 

5 Get essai, iHustrant Invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 

a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 2,66 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acryiique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxvde 
10 d'ethylene. • ■ 

Essai n° 55 : 

Get essai, illustrant 1'invention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par Fa soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 3,38 et 
15 compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acryiique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

20 Essai n° 56 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere, qui apres neutralisation 
a 100 % par l a soude, est un polymere de viscosite specifique egale 4 12,04 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acryiique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 57 • 

Get essai, illustrant 1'invention, met en oeuvre un polymere neutralise, en 
pourcentage molaire, a 75 % par la soude et 25 % par la chaux, de viscosite 
specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acryiique 

10 o/o de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 58 • 

Cet essai, illustrant l'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 50 •/« par la 
soude et 50 % par la chaux, de viscosite specifique egale a 4.35 et compose, en 
pourcentage massique, de : 



25 
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90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 59 : 

Cet essai, illustrant linvention, met en oeuvre un polymere neutralise, en 
pourcentage molaire, a 25 % par la soude et 75 % par la chaux, de viscosite 
specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyTyl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 60 : 

Cet essai, illustrant Invention, met en oeuvre un polymere neutralise, en 
pourcentage molaire, a 75 % par la soude et 25 % par ITiydroxyde de magnesium, 
de viscosite specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 61 : 

Cet essai, illustrant rinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la potasse, de viscosite specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage 
massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene, 

Essai n° 62 : 

Cet essai, illustrant I'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
I'ammoniaque de viscosite specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage 
massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Tous les resultats experimentaux sont consigns dans les tableaux 3.1. et 3.2. 
suivants. 
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tss; 
n° 


Viscosite tJrooktield 
en mPa.s 


10 i/min 


100 i/min 


An anteneu 


r 33 


Impossible 


; Impossible 


Art anteneu 


r 34 


700 


270 


Invention 


35 


2840 


1290 


Invention 


36 


800 


950 


Invention 


37 


840 


560 


Invention 


38 


1160 


800 


Invention 


39 


540 


730 


Invention 


40 


440 


515 


Invention 


41 


1360 


1000 


Invention 


42 


280 


260 


Invention 


43 


200 


1X5 1 


Invention 


44 


320 


290 


Invention 


45 


880 


510 


Invention 


46 


1280 


570 


Invention 


47 


1050 


550 


Invention 


48 


1600 


635 


Inv^nhnn 

ill »tl J Llvjl l 




1480 


640 


Invention 


50 


400 


260 | 


Invention 


51 


1400 


630 ; 
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Essai 
n° 


Viscosue Brooktield 
en mPa.s 


10 t/inin 


lOOt/min 


Invention 


52 


1360 


1000 


! Invention 


53 


4(K) 


460 


Invention 


54 


460 


470 


Invention 


55 


840 


600 


Invention 


56 


2160 


830 


Invention 


57 


350 


170 


Invention 


58 


680 


390 


Invention i 


59 


480 


350 


Invention 


60 


720 


380 


Invention 


61 


1450 


710 


Invention 


62 


7(X) 


390 
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La lecture des tableaux 3.1. et 3.2. permet de mettre en evdence Intention de 
suspens.ons aqueuses de talc selon IWnrion ayant des viscosites Brookf.eld 
faibles a haute concentration en matiere .seche. 

Cette lecture permet en outre de constater que Tutilisation d'un polyacrylate 
couraxnment uul.se pour la rmse en suspense de substances minerales a surface 
hydroph.le n e permet pas dobtenir des suspensions de talc a fa.ble viscosite 
Broolcfield. 



10 EXEMPLE5 : 



20 



Cet exemple concerne la preparation de suspensions aqueuses de mica. 

Dans ce but, avec le meme mode operatoire et le meme materiel que ceux utilises 
dans I'exemple 1, on melange du mica commercialise sous le nom de Ascoat 30 par 
la sooete Jungbunzlauer GmbH avec une quantite d'eau necessaire pour obtenir une 
suspension a 68 % de concentration en matiere seche et une quantite de copolymere 
a tester correspondant a 0,6 % en poids sec de copolymere sec par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension. 

Essai n° 63 : 

Cet essai, iHustrant I'art anterieur, met en oeuvre un copolymere neutralise a 100 
par la soude, de viscosite specifique 4,7 et compose en pourcentage massique de 90 
% d'acde acrylique et 10 % de methacylate d'alcool laurique ethoxyle avec 23 
25 moles d'oxyde d'ethylene. 

Essai n° 64 : 

Cet essai, illustrant l'art anterieur, met en oeuvre un copolymere neutralise a 100 % 
Par la soude, de viscosite specifique egale a 4,66 et compose en pourcentage 
massique de 90 % d . acide et , 0 % de methaciyJate de nonyI ^ 

ethoxyle avec 30 moles d'oxyde d'ethylene. 

Essai n° 65 : 

Cet essai, illustrant i'invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4,0 et compose, en pourcentage masque, 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 8 moles d'oxyde d'ethylene 
et oxypropyle avec 1 3 moles d'oxyde de propylene. 
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Essai n° 66 : 

Get essai, illustrant Invention, met en oeuvre un polymere neutralist a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4,35 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d*oxyde 
d* ethylene. 

Essai n° 67 : 

Get essai, illustrant rinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4,38 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 40 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 68 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4,43 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

90 % d'acide acrylique 

10 % de Ttiethacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 60 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 69 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 2,54 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate, de formule generate (T) dans laquelle 1e radical hydrophobe 
R' est un groupe alkyle lineaire a 22 atomes de carbone, m et p sont egaux a zero, 
q = 1, etn = 25. 

Essai n° 70 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 1,52 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

95 % d'acide acrylique 
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5 % de methacrylate, de formule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe R- 
est un groupe -N-CR'R-) avec R" et R- des chalnes aikyles lineaires a 12 atomes de 
carbone, m et p sont egaux a zero, q = 2 et n = 25. 

Essai n° 71 : 

Cet essai, illustrant Invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, dc viscosite spec.fique egale a 2,47 et compose, en pourcentage massique. 

95 % d'acide acryiique 

5 o A de methacrylate, de formule generale (T) dans laquelle le radical hydrophobe 
R est un groupe alkyle ramifie a 28 atomes de carbone, m et p sont egaux a zero 
q = 1 et n = 25. • " 

Essai n° 72 • 

Cet essai, illustrant IWntion, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 1,79 et compose, en pourcentage massique, 

95 % d'acide acryiique 

5 % de methacrylate, de formule generale (1) dans laquelle le radical hydrophobe 
q ^e^ = ^ all9rIe ""^ ^ 30 at0mCS ^ Carb ° ne ' m " P ^ ^ux i zero, 
Essai n° 73 : 

Cet essai, illustrant IWntion, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 2,59 et compose, en pourcentage massique, 

90 % d'acide acryiique 

10 % de methacry, ate , de formule generale (1) dans laquelle le radical hydrophobe 
Rjw un groupe alkyle ramifie a 32 atomes de carbone, m et p sont egaux a zero, 

Essai n° 74 : 

Cet essai, illustrant Invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 3,02 et compose, en pourcentage massique, 

97 % d'acide acryiique 

3 % de methacrylate de tristyry. phenol ethoxy.e avec 25 moles d'oxyde 
d ethylene. 
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Essai n° 75 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 3,94 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

93 % d'acide acrylique 

7 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 76 : 

Get essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 3,74 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

85 % d'acide acrylique 

15 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 77 : 

Cet essai, illustrant linvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 4,38 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

85 % d'acide acrylique 
5% cfacrylamide 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol 6thoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

Essai n° 78 : 

Cet essai, illustrant invention, met en oeuvre un polymere neutralist a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 0,67 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde d'ethylene. 
Essai n° 79 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
la soude, de viscosity specifique egale a 1,94 et compose, en pourcentage massique, 
de: 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyte avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 
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Essai n° 80 ; 

Cet essai, iJJustrant Invention, met en oeuvre un polymere neutraj.se a 100 % par 
la soude, de viscosite specifique egale a 2,66 et compose, en pourcentage massique 
de : 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 



Tous les resultats experimentaux sont consigned dans le tableau 4 



suivant 
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Lssui 
n° 


Viscosite Brook field 
en mPa.s 


10 i/min 


100 t/min 


An anterieur 


63 


5200 


1X00 


An anterieur 


64 


5200 


1 600 


Invention 


65 


1 500 


560 


Invention 


66 




v4U 


Invention 


67 


:>400 


1300 


Invention 


68 


2MX) 


A Af\ 

440 


Invention 


69 


t CM 

1 2MJ 


770 


Invention 


70 


I 400 


MX) 


Invention 


71 


I KXJ 


A A)t\ 

440 


Invention 


72 




41 A J 


Invention 


73 






Invention 


74 


^OlAJ 


J lAAJ 


Invention 


75 


ZlAA/ 


1 ,»V A/ 


Invention 


76 


1000 


440 


Invention 


77 


1700 


720 


Invention 


78 


1 550 


670 


Invention 


79 


1400 


740 


Invention 


80. 


2300 


1030 



10 



15 



20 



25 
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La lecture du tableau 4 permet de mettre en evidence Tobtention de suspensions 
aqueuses de m.ca se.on .Wnnon ayant des viscosites Brookfield faiblTsTTu* 
concentration en matiere seche. 

Cette lecture permet en outre de constater que ruttlisation de copolymere done le 
monomete .enstoactf a un odtcai hydrophobe ayau. mo.ns d^TatotnT Je 
P "« - **** *• - W <* "tea a faibie vfcjl 



EXEMPLF 6 • 

Cet exemple concerne la preparation de suspensions aqueuses de kaolin. 

dan. lexernple i. on melange du kaolin commercialise sous le nom de SPS par la 
socete FCC avec, une quantite d'eau necessaire pour obtenir une suspension a 66 % 
de concentrate en matiere seche et une quantite de copolymere a tester 
correspondant a 0,52 % en ^ « de copolym , re acide ^ ^ 
total de mat.ere seche presente dans la suspension. 

Essai n° 81 ■ 

C« essai, Hlustran. far, arttoieu,, me, en oeuvre un poiyacryUte de sodium de 
viscosite specifique egale a 0,45. 

Essai n° 82 : 

100 /o par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 0 40 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
30 95%d , acideacrylique 

d.d*yiL m " ha0,y ' ate * **** Ph6n °' "™= 25 d'oxyde 

Essai n° 83 - 

35 ^' !T <~ - ~ "» - Polym^rc. qui ap*s ne«t,ul is atk« 

100 /, par , a soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 0 42 et 
compose, en pourcentage massique, de : 
95 % d'acide acrylique 
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5 % de methacrylate, de formule generate (I) dans laquelle le radical hydrophobe R' 
est un groupe alfcyle ramifie a 32 atomes de carbone, m et p sont egaux a zero, q = I 
et n = 25. 

Tous les resultats experimentaux sont consignes dans le tableau 5 suivant 



TABLEAU 5 





Essai n° 


Viscosite 
en 


Brookfield 
mPa.s 


lOT/min 


100 T/min 


Ait anterieur 


81 


4000 


850 


Invention 


82 


3720 


840 


Invention 


83 


3700 


710 



La lecture du tableau 5 permet de mettre en evidence I'obtention de suspensions 
aqueuses de kaolin selon l'invention ayant des viscosites Brookfield faibles a haute 
concentration en matiere seche. 

EXEMPLE 7 : 

Cet exemple conceme la preparation de suspensions aqueuses de melanges de 
matieres minerales qu'elles soient a surface hydrophile ou a surface hydrophobe. 

Essai n° 84 : 

Get essai illustre l'invention et consiste a preparer en parallele une suspension 
aqueu^ de carbonate de calcium et une suspension aqueuse de kaolin > puis a 
proceder au melange equiponderal en matiere seche des deux suspensions aqueuses 
obtenues. 

A cet effet, on prepare, a partir d*un marbre provenant d'un gisement norv^gien de 
granulometrie dont 60 % des parti cules ont un diametre inferieur a 2 micrometres, 
une saspension aqueuse de carbonate de calcium en introduisant, en pluie et sous 
agitation dans un becher de deux litres contenant de Teau, une qxiantit6 dudit marbre 
necessaire pour obtenir une suspension a 70 % de concentration en matiere seche. 
Ce becher contient en outre une quantite de copolymere a tester correspondant a 0,5 
% eh poids de copolymdre sec par rapport au poids total de matidre seche pr^sente 
dans la suspension 
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Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai apres neutralisation a 100 % par la 
sonde, est on polymere de v,scos.te specie egale a 4,35 et compose, en 

pourcentagemas.sique.de: 

90 % d'acide acrylique 

d^tMet ph * no1 * hox ^ ™* 25 moles d'oxyde 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps une 
suspense aqueuse de kaolin (commercalise sous le nom SFS par la sodete HCC, 
ayant une concentration en matiere .seche de 63% et une teneur en copolymere a 

T: k ,°* 5 0/0 en ^ sec acide ^ •» ^ «- * jzr**e 

presente dans la suspension. 

Apres 20 minute, d'agnation de ces deux suasions, on les melange en versam, 
dan, un becher, 7,4.3 grammes de fnn. e« 793,7 gramme, de .W de maniere I 
obtemr une mansion aqueuse a 50 % en poids sec de carbonate de calcium et a 50 
% en poids sec de kaolin. 

Apr* 10 minutes dagitanon du me.ar.ge, on mesure. a temperature ambiante U 
v,scos,,e Brookfieid (To) a Taide dun viscosim*e Brookfield t^e UVu a ioo 
t/min a I'aide du mobile adequat T.a v.scn«t<i Rr^w; ij 

^ L 1 * vscosite Brookfleld mesuree est 1900 mPa.s. 

(50^ ■ / ^ SelOD I> — n, est one suspension mixte 

Lin M i r " ^ ^ Carb ° nate dC ^ « de ^ilement 

manipulate a forte concentration en matiere seche (66,3 %). 

Essai n° 85 : 

Co, essai .•invention « consiste a preparer en panicle une suspension 

aoueuse de carbonate de ca.cium e, une suspensien a,ueuse de Kaolm.^uis a 
proceder au melange pour obtenir une suspension a 70 % en poids sec de carbonate 
de calcium et 30% en poids sec de kaolin *~ caroonate 

tZ^T^ * partir <i » ">^ re P^ve^t d'un gisemem norvegien de 
*anuiom«ne don, 60 % des particu.es on, un diamine inferieur a 2 microLres 
une S «spens,„„ aoueuse de carbonate de calcium ee imroduisan,, en P !uie e, sous 
^^-^herded^,^^^^ 

° COnt,CTt en oinra " ne *= copolymere a tester conespondan, 4 0.5 
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% en poids de copolymere acide sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere, qui apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 
4,35 et compose, en pourcentage rnassique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 motes d'oxyde 
d'ethylene. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, une 
suspension aqueuse de Icaolin (commercialise soils le nom SPS par la societe ECC) 
ayant une concentration en matiere seche de 63 % et une teneur en copolymere a 
tester egale a 0,5 % en poids sec acide par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 1000 grammes de Tune et 476,2 grammes de Tautre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 70 % en poids sec de carbonate de calcium et a 30 
% en poids sec de kaolin. 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (To) a 1'aide d*un viscosimetre Brookfield type DVI1 a 100 
t/min a Taide du mobile adequat la viscosite Brookfield mesuree est 1 100 mPa.s, 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon 1'invention, est une suspension mixte 
(70 % I 30 % en poids sec) de carbonate de calcium et de kaolin facilement 
manipulable a forte concentration en matiere seche (67,7 %). 

Essai n° 86 : 

Cet essai illustre Tinvention et consiste a preparer en parallele une suspension 
aqueuse de kaolin et une suspension aqueuse de mica, puis a proceder au melange 
pour obtenir une suspension a 50 % en poids sec de kaolin et 50 % en poids sec de 
mica. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de kaolin en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe dun agitateur Pendraulik et 
contenant de Teau, une quantite de kaolin (commercialisd sous le nom de SPS par 
la societe ECC) necessaire pour obtenir une suspension a 65,1 % de concentration 



10 



15 



20 



25 



35 



41 

2766107 



en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de copolymere a tester 
correspondant a 1,0 % en po.ds de copolymere acide sec par rapport au poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polvmere qui apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscos.te specifique egale a 
2,54 et compose, en pourcentage massique, de : 
95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate, de formule generate (1) dans laquelle le radical hydrophobe K' 
est un groupe alkyle lineaire a 22 atomes de carbone, m et p sont egaux a zero 
q= 1 etn = 25. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, une 
suspension aqueuse de mica (commercialise sous le nom Ascoat 30 par la societe 
Jungbunzlauer GmbH) ayant une concentration en matiere seche de 67,4 % et une 
teneur en copolymere a tester egale a 0,6 % en poids sec par rapport au* poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 760 grammes de lune et 742 grammes de l'autre de maniere k 
obtemr une suspension aqueuse a 50 % en poids sec de kaolin et 50 o/ 0 en ^ 
de mica. 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante la 
viscosite Brookfield (To) a 1'aide d'un viscosimetre Brookfield type DVll a 100 
t/min a l'aide du mobile adequat. T* viscosite Brookfield mesuree est 732 mPa s. 



Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(50 % I 50 % en poids sec) de kaolin et de mica facilement manipulate a forte 
30 concentration en matiere seche (66,2 %). 

Essai n° S7 • 

Cet essai illustre 1'invention et consiste a preparer en paiaJlele une suspension 
aqueuse de kaolin et une suspension aqueuse de mica, puis a proceder au melange 
pour obtenir une suspension a 75 % en poids sec de kaolin et 25 % en poids sec de 
mica. 



A cet efTet, on prepare la suspension aqueuse de kaolin en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe dun agitateur Pendraulik et 
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contenant de I'eau, une quantite de kaolin (commercialise sous le nom de SPS par 
la societe HCC) necessaire pour obtenir une suspension a 65, 1 % de concentration 
en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de copolymere a tester 
correspondant a 1 ,0 % en poids de copolymere acide sec par rapport au poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui, apres 
neutralisation a 100 % par ia soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 
2,54 et compose, en pourcentage massique, de : 
95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate, de formule generate (I) dans laquelle le radical hydrophobe R 1 
est un groupe alkyle lineaire a 22 atomes de carhone, rn et p sent egaux a zero, 
q = 1 etn = 25. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, une 
suspension aqueuse de mica (commercialise sous le nom Ascoat 30 par la societe 
Jungbunzlauer GmbH) ayant une concentration en matiere seche de 67,4 % et une 
teneur en copolymere 4 tester egale a 0,6 % en poids sec par rapport au poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant , 
dans un becher, 1 152 grammes de I'une et 371 grammes de Tautre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 75 % en poids sec de kaolin et 25 % en poids sec 
de mica. 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (To) a Taide cTun viscosimetre Brookfield type DVII a 100 
t/min a Taide du mobile adequat. La viscosite Brookfield mesuree est 1380 mFa.s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(75 % / 25 % en poids sec) de kaolin et de mica facilement manipulable a forte 
concentration en matiere seche (65,6 %). 

>. 

Essai n° 88 : 

Cet essai illustre 1'invention et consiste a preparer en parallele une suspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de kaolin, puis a proceder au melange 
pour obtenir une suspension a 75 % en poids sec de talc et 25 % en poids sec de 
kaolin. 
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A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de taJc en introduisant en pluie et 
sous ajntanon, dans un becher de deux litres equipe d'un agitateur Pendrauhk et 
contenant de I'eau, une quantite de talc (commercialise .sous le nom de Finntalc CIO 
par la socete Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64 9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quannte de 
copolymer a tester correspondant a 1,0 % en poids de copolymer acide sec par 
rapport au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de v,scos,te specifique'egak a 
4,38 et compo.se, en pourcentage massique, de : 
85 % d f acide acrylique 
5 % d'acryfamide 

10 o/« de methacrvlate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxvde 
15 d'ethylene. " 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps une 
suspension aqueuse de kaolin (commercialise sous le nom SPESWHJTt par la 
•socete FCC) ayant une concentration en matiere seche de 65,1 % et une teneur en 
copolymere a tester egaJe a 1,0 % en poids sec acide par rapport au poids total de 
matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes dotation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 1 155,6 grammes de rune et 384 grammes de 1'autre de maniere a 
obtemr une suspension aqueuse a 75 •/„ en poids sec de talc et 25 <>/„ C n poids sec de 
kaolin. 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante la 
vtscostte Brookfield (To) a I'aide dun viscosimetre Brookfield type DVU a ioo 
t/m,n a I'a.de du mobile adequat. U viscosite Rrookfleld mesuree est 1 230 mPas. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon 1'invention, est une suspension mixte 
(75 % / 25 % en poids sec) de talc et de kaolin facilement manipuiable a forte 
concentration en matiere seche (65,0 %). 

Essai n° 89 • 

Cet essai illustre Tinvention et consiste a preparer en parallele une .suspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de kaolin, puis a proccder au melange 
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pour obtenir une suspension a 50 % en poids sec de talc et 50 % en poids sec de 
kaolin. 

A cet efTet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe d'un agitateur Pendrauhk et 
contenant de l'eau, une quantite de talc (commercialise sou*; le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de 
copolymere a tester correspondant a 1,0 % en poids de copolymere acide sec par 
rapport au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui, apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 
4,38 et compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 
5 % d'acrylamide 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, une 
suspension aqueuse de kaolin (commercialise sous le nom SPESWHilH par la 
societe ECC) ayant une concentration en matiere seche de 65,1 % et une teneur en 
copolymere a tester egale a 1,0 % en poids sec acide par rapport au poids total de 
matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 770,5 grammes de l*une et 768 grammes de I'autre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 50 % en poids sec de talc et 50 % en poids sec de 
kaolin. 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (To) a Taide d'un viscosimetre Brookfield type DVE a 100 
t/min a Taide du mobile adequat La viscosite Brookfield mesuree est 2380 mPas. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(50 % / 50 % en poids sec) de talc et de kaolin facilement manipulable a forte 
concentration en matiere seche (65,0 %). 
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Essai n° 90 



Ce. essa, il.usne Invention « 4 pr6 en ^ fe 

A ce, effet, on prepare la suspension aqueuse de tale en inu-oduisam, en pluie et 
*>us ag^oa dans un becner de deu* , it res e,uipe dun agtaeur Pend^U* 
con,enan, de 1'eau. une quannte de talc (commercialise sous le nom de Pinnule CIO 
par la soc,e.e F immin erals) necessaire pour obrenir une suspension a 64 9 -Tl 
eoncenBation en madere secKe. Ce becher conden. en ouire une quann,e de 
copolymere a .ester correspond,™ a 1.0 % en poid, de copolymere ac L sec Z 

1- copo^nere mis en oeuvre dans ce, essai es, un polytnete, qui apres 

^» et compose, en pourcentage massiquc, de : 
85 % d'acide acrylique 

5 ^od'acryJamide 

^Zl m ^^ * ^ ^ aVCC 25 — dCxyde 

De la meme maniere et avec le men* materiel on prepare, en meme temps une 
„ on a.ueuse de Kaolin (conunercialise sous le nom SPHSW^/parl 
soaete BCC avant une concentration en matiere seche de 65,1 S et une teneur en 
cohere a tester egale a 1,0 % en ports sec acide par rapport au poids total de 
matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20minutes dotation de ces deux suspensions, on les melange en versant 
dans un becher, 385,2 grammes de rune et n ^ , . versant , 

ohtenir , m - ^ dC IXmC ct 1 152 gimmes de 1'autre de maniere a 

une su.pens.on aqueuse a 25 % en poids sec de talc et 75 % en poids sec de 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature axnbiante la 
v.scosne Brookfield (To) a .'aide d'un viscosimetre BrookfieTd type DvTa 
t/m,n a I'aide du mobile adequat la viscose Broolrfi; u 

c^uai. ia viscosite Hrookfield mesuree est 1860 mPa.s. 
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Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon 1'invention, est une suspension mixte 
(25 % / 75 % en poids sec) de talc et de kaolin facilement manipulate a forte 
concentration en matiere seche (65,0 %). 

Essai n°91 : 

Get essai illustre Tart anterieur et consiste a preparer en paraiiele une suspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de carbonate de calcium, puis a proceder 
au melange pour obtenir une suspension a 75 % en poids sec de talc et 25 % en 
poids sec de carbonate de calcium. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe dun agitateur Pendraulik et 
contenant de 1'eau, une quantite de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de 
polyacrylate de sodium de viscosite specifique egale a 0.48 a tester, correspondant a 
0,15 % en poids de copolymere sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension et une quantite cfun polyoxyde d'alkylene 
(commercialise sous le nom de Pluronic PF 4300 par la societe BASF) 
correspondant a 1,4 % en poids sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension ainsi qu'une quantite de soude correspondant a 0,08% 
en poids par rapport au poids sec de matiere seche pr6^nte dans la suspension. 

De la meme maniere et avec le mertie materiel on prepare, en meme temps, a partir 
d'un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulomere dont 75 % des 
particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium ayant une concentration en matiere seche de 65% et une 
teneur en polyacrylate de sodium egale a 0,5 % en poids sec par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 1 155,5 grammes de hine et 384,6 grammes de Tautre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 75 % en poids sec de talc et 25 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 

Apr&s 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite tirookfteld (To) a Taide dun viscosimetre Brookfield type DVii a 100 
t/min i, Taide du mobile adequat. T-a viscosite RrooVfield mesuree est i 50 mPa.s. 
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Ainsi, la suspension aqueuse obtenue est une suspension mixte (75 % / 25 % en 
poids sec) de talc et de carbonate de calcium facilement marupulable a forte 
concentration en matiere seche (65,0 %) mais necessitant ('utilisation de deux 
formules dispersantes differentes, l'une pour la charge minerale hydrophile, I'autre 
pour la charge minerale hydrophobe. 

Essai n° 92 : 

Cet essai illustre Invention et consiste a preparer en paraJlele une suspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de carbonate de calcium, puis a proceder 
au melange pour obtenir une suspension a 75 % en poids sec de talc et 25 % en 
poids sec de carbonate de calcium. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe d'un agitateur Pendraulik et 
contenant de I'eau, une quantite de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de 
copolymere a tester correspondant a 1,0 % en poids de copolymere acide sec par 
rapport au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

I«e copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui, apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite speciflque egale a 
4,38 et compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 
5 % d'acrylamide. 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 motes d'oxyde 
d'ethylene. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en merae temps, a partir 
d'un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulometrie dont 75 % des 
particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium ayant une concentration en manere seche de 65% et une 
teneur en copolymere a tester egale a 1.0 % en poids sec par rapport au poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 1 155,5 grammes de l'une et 384,6 grammes de l'autre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 75 % en poids sec de talc et 25 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 
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Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookiield (To) a 1'aide d'un viscosimetre Brookfield type DVJI a 100 
t/min a Taide du mobile adequat. fa viscosite Brookfield mesuree est 1 50 mPa.s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(75 % / 25 % en poids sec) de talc et de carbonate de calcium facilement 
manipulate a forte concentration en matiere seche (65,0 %), ceci a Taide de 
r utilisation d'un seul dispersant 

Essat n° 93 : 

Get essai illustre Tart anterieur et consiste a preparer en parallele une suspension 
aquease de talc et une suspension aqueuse de carbonate de calcium, puis a proceder 
au melange pour obtenir une suspension a 50 % en poids sec de talc et 50 % en 
poids sec de carbonate de calcium. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe d*un agitateur Pendraulik et 
contenant de 1'eau, une quantite de talc (commercialise sous le nom de Finntalc C10 
par la soci£te Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantite de 
polyacrylate de sodium de viscosite specifique egale a 0,48 a tester, correspondant a 
0,15 % en poids de copolymere sec par rapport au poids total de matiere seche 
prdsente dans la suspension et une quantite d*un polyoxyde d'alkylene 
(commercialise sous le nom de Pluronic PH 4300 par la societe BASF) 
correspondant a 1,4 % en poids sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension ainsi qu'une quantite de soude correspondant a 0,08% 
en poids par rapport au poids sec de matiere seche presente dans la suspension. 

De la meme mani&re et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, a partir 
d'un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulometrie dont 75 % des 
particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium ayant une concentration en mattere seche de 65% et une 
teneur en polyacrylate de sodium egale a 0,5 % en poids sec par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension. 

Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 770,4 grammes de Tune et 769,2 grammes de 1'autre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 50 % en poids sec de talc et 50 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 
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Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (To) a I'aide d'un viscosimetre Brodkfieid type DVil a 100 
t/min a I'aide du mobile adequat. la viscosite Rroolcfield mesuree est 350 mPa.s 
pour une concentration en matiere seche de 65,0%. 

H est a noter que Tessai a necessite l'utilisation de deux formules dispersantes 
differentes, I'une pour la charge minerale hydrophile, I'autre pour la charge minerale 
hydrophobe. 



Essai n° 94 : 

Cet essai illustre invention et consiste a preparer en parallele une suspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de carbonate de calcium, puis a proceder 
au melange pour obtenir une suspension a 50 % en poids sec de talc et 50 % en 
poids sec de carbonate de calcium. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equips d'un agitateur Pendraulik et 
contenant de I'eau, une quantite de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche et une quantite de copblymere a tester 
correspondant a 1 ,0 % en poids de copolymdre acide sec par rapport au poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis eh oeuvre dans cet essai est un polymere qui, apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 
4,38 et compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 
5 % d'acrylamide 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'bxyde 
d'ethylene. 



De la merae maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, a partir 
d'un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulomdtrie dont 75 % des 
particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium ayant une concentration en matiere seche de 65% et une 
teneur en copolymere a tester egale a 1 % en poids sec acide par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension. 
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Apres 20 minutes d'agitation de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 770,4 grammes de Pune et 769,2 grammes de I'autre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 50 % en poids sec de talc et 50 % en poids sec de 
carbonate de cal c i um . 

Apres 10 minutes d'agitation du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (To) a l'aide dun viscosimetre Brookfield type DVII a 100 
t/min a l'aide du mobile adequat. La viscosite Brookfield mesuree est 350 mPa.s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(50 % / 50 % en poids sec) de talc et de carbonate de calcium facilement 
manipulate a forte concentration en matiere seche (65,0 %), ceci a Paide de 
1' utilisation d'un seul dispersant 

Essai n° 95 : 

Get essai illustre Tart anterieur et consiste a preparer en parallele une suspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de carbonate de calcium, puis a 
proceder au melange pour obtenir une suspension a 25 % en poids sec de talc et 75 
% en poids sec de carbonate de calcium. 

A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous agitation, dans un becher de deux litres equipe dun agitateur Pendraulik et 
contenant de Teau, une quantite de talc (commercialise sous le nom de Finntalc CIO 
par la societe Finnminerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64,9 % de 
concentration en matiere seche. Ce becher contient en outre une quantity de 
polyacTylate de sodium de viscosite specifique egale a. 0,48 a tester, correspondant 
a 0,15 % en poids de copolymere sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension et une quantite dun polyoxyde rfalkylene 
(commercialise sous le nom de Pluronic PR 4300 par la societe BASF) 
correspondent a 1,4 % en poids sec par rapport au poids total de matiere seche 
presente dans la suspension ainsi qu'une quantite de soude correspondant a 0,08% 
en poids par rapport au poids sec de matiere seche presente dans la suspension. 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, a partir 
d*un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulometrie dont 75 % des 
particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre, une suspension aqueuse de 
carbonate de calcium ayant une concentration en matiere seche de 65% et une 
teneur en polyacrylate de sodium egale a 0,5 % en poids sec par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension. 
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Apres 20 mmutes dotation de ces deux suspensions, on les melange en versant 
dans un becher, 385,2 grammes de IW et 1 153,8 grammes de 1'autre de maniere a 
obtemr une suspension aqueuse a 25 % en poids sec de talc et 75 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 

Apres 10 minutes dotation du melange, on mesure, a temperature ambiante !a 
v IS cos,te Brookfield (To) a 1'aide dun viscosimetre Brookfield type DVII a 100 
t/min a I'aide du mobile adequat. La viscosite Brookfield mesuree est 465 mPa.s, 
pour une concentration en matiere seche de 65%. 

II est a noter que l'essai a necessite l'utilisation de deux formules dispersantes 
difTerentes, Tune pour la charge minerale hydrophile, I'autre pour la charge minerale 
hydrophobe. 

15 Essai n" 96 ; 

Cet essai illustre Invention et consiste a preparer en parallele une suspension 
aqueuse de talc et une suspension aqueuse de carbonate de calcium puis a 
proceder au melange pour obtenir une suspension a 25 % en poids sec de talc et 
75 % en poids sec de carbonate de calcium. 



A cet effet, on prepare la suspension aqueuse de talc en introduisant, en pluie et 
sous ag,tation, dans un becher de deux litres equipe d'un agitateur Pendraulik et 
contenant de 1'eau, une quantite de talc (commercialise sous le notn de Finntalc CI 0 
par la socete Fimuninerals) necessaire pour obtenir une suspension a 64 9 % de 
concentration en matiere seche et une quantite de copolymere a tester 
correspond a 1.0 % en poids de copolymere acide sec par rapport au poids total 
de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui, apres 
neutrahsation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 
4,38 et compose, en pourcentage massique, de : 
85 % d'acide acrylique 

5 % dacrylamide 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
35 d ethylene. . 3 

De la meme maniere et avec le meme materiel on prepare, en meme temps, a partir 
d un marbre provenant d'un gisement norvegien de granulomere dont 75 % des 
papules 0 nt un diamctre inferieur . , microm ^ ^ suspension aqueuse de 
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carbonate de calcium ayant une concentration en matiere seche de 65 % et une 
teneur en copolymere a tester egale a 1 % en poids sec acide par rapport au poids 
total de matiere seche presente dans la suspension, 

Apres 20 minutes d'agitarion de ces deux suspensions, on les melange en versant, 
dans un becher, 385 J2 grammes de Tune et 1153,8 grammes de 1'autre de maniere a 
obtenir une suspension aqueuse a 25 % en poids sec de talc et 75 % en poids sec de 
carbonate de calcium. 

Apres 10 minutes d'agitarion du melange, on mesure, a temperature ambiante, la 
viscosite Brookfield (To) a Taide dun viscosimetre Brookfield type UVU a 100 
t/min a I'aide du mobile adequat. I -a viscosite Brookfield mesuree est 220 mPa.s. 

Ainsi, la suspension aqueuse obtenue, selon Tinvention, est une suspension mixte 
(25 % / 75 % en poids sec) de talc et de carbonate de calcium facilement 
manipulable a forte concentration en matiere seche (65,0 %), ceci a Paide de 
I' utilisation d'un seul dispersant 

Essai n° 97 : 

Cet essai illustre I'invention et consiste a preparer directement une suspension 
aqueuse mixte 50 % en poids sec de carbonate de calcium et 50 % en poids sec de 
talc. 

A cet effet, on prepare, a partir d'un marbre provenant d'un gisement norvegien de 
granulomere dont 60 % des particules ont un diametre inferieur a 2 micrometres et 
a partir du talc commercialise sous le; nom de Finntalc C10^ par la soci6te 
Finnminerals, une suspension aqueuse mixte de carbonate de calcium et de talc en 
introduisant, en pluie et sous agitation dans un becher de deux litres contenant de 
Teau, une meme quantite dudit marbre et dudit talc necessaire pour obtenir une 
suspension a 65 % de concentration en matiere seche. Ce b6cher contient en outre 
une quantite de copolymere a tester correspondant a 2,0 % en poids de copolymere 
acide sec par rapport au poids total de matiere seche presente dans la suspension. 

Le copolymere mis en oeuvre dans cet essai est un polymere qui, apres 
neutralisation a 100 % par la soude, est un polymere de viscosite specifique egale a 
4.35 et compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate de tristyryl phenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
d'ethylene. 
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10 



15 



Apres 20 mmutes dotation du melange, on mesure, a temperature ambiante la 
v>scos,t C Brookfield (To) a ."a.de dun v.scosimetre Brookfield type UVU a l'ou 
t/mm a I'a.de du mobile adequat U viscosite Brookfield mesuree est 350 mPa.s. 

^ aqUCUSe ° btenUe * Sel ° n ,Wnti °"» « - e ^Pension mixte 

(50/o 5U/o en po.ds sec) de carbonate de calcium et de talc fakement 
manipulable a forte concentration en matiere seche (65 %). 

EXEMPLE 8 • 

Get exemple conceme la preparauon d'une suspension de carbonate de calcium 
grower soumise a un brovage pour raffmer en une suspension micronarticulaire 
Dans ce but, une suspension de carbonate de calcium grossier a ete preparee a partir 
d un carbonate de calcium nature! commercialise sous le nom BL 200 par la societe 
OMYA S.A., en mettant en oeuvre les divers agents d'aide au broyage a tester . 

Essai n° 98 ■ 

Get essai, illustrant IWntion, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
to soude, de viscosite specifique egale a 0,67 et compose, en pourcentage massique, 

20 95 % d'acide acrylique 

5 % de methacrylate, de formule generate (I) dans laquelle le radical hydrophobe R' 
est un groupe alkyle ram,fie a 32 atomes de carbone. m et p sont egaux a zero 
q = I et n = 25. 

25 Essai n° 99 • 

Get essai, illustrant Invention, met en oeuvre un polymere neutralise a 100 % par 
to soude. de viscosite specifique cgale a 4.6 et compose, C n pourcentage massique. 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacry.ate de tristyrylphenol ethoxyle avec 25 moles d'oxyde 
a ethylene.: 



30 



Pour chaque essai, on a prepare une suspension aqueuse de carbonate de calcium 
provenant du gisement d'Orgon (trance), ayant une granulomere inferieure a 
n 1 0 micrometres. 

SUSpCn5,0n aqueuse a ^ concentration en matiere seche de 76 % en poids par 
rapport a la masse totale. 
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L'agent d'aide au broyage est introduit dans cette suspension selon les quantites 
indiquees dans le tableau ci-apres exprimees en pour cent en poids sec par rapport a 
la masse de carbonate de calcium sec a broyer. 

La suspension circule dans un broyeur du type Dyno-Mill a cylindre fixe et 
impulseur tournant, dont le corps broyant est constitue par des billes de corindon de 
diametre compris dans I'intervalle 0,6 millimetre a 1,0 millimetre. 

Le volume total occupe par le corps broyant est de 1 150 centimetres cubes tandis 
que sa masse est de 2 900 g. 

Jjl chambre de broyage a un volume de 1 400 centimetres cubes. 

La vitesse circonferentielle du broyeur est de 10 metres par seconde. 

La suspension de carbonate de calcium est recyclee a raison de 1 8 litres par heure. 

La sortie du broyeur Dyno-Mill est munie dun separateur de mail les 200 
micrometres permettant de separer la suspension resultant du broyage et le corps 
broyant 

La temperature lors de chaque essai de broyage est maintenue a 60°C environ. 

A la fin du broyage (TO), on recupere dans un flacon un echantillon de la 
suspension pigmentaire aftlnee et on mesure la viscosite a Taide d'un viscosimetre 
Brookfield type RVT, a une temperature de 20°C et une vitesse de rotation de 10 
tours par minute et 100 tours par minute avec le mobile adequat 

La gnmulomdtrie est detenninee par la mesure a Taide d'un Sedigraph 5100 de la 
sociite Micromeritics. 



Tous les r£sultats experimentaux sont consignes dans le tableau 6 suivant 




55 2766107 
- TABLEAU 6 - 




56 



^ 2766107 



La lecture du tableau 6 permet de constater I'obtention de suspensions aqueuses de 
carbonate de calcium affinees a haute concentration en matiere seche. 

EXEMPLE 9 : 

5 Cet exemple concerne la preparation d'une suspension aqueuse de mica grassier 
(commercialise par la societe Jungbunzlauer GmbH .sous le nom ASCOAT 30, de 
granulomere dont 18 % des particules ont un diametre inferieur a 1 micrometre) 
soumise a un broyage pour Taffiner en une suspension microparticulaire. 

10 Essai n° 100 : 

Cct essai, Ulustrant Tinvention, met en oeuvre, avec le meme materiel et le meme 
mode operatoire que ceux de l'exemple 8 a Texception de la matiere seche de la 
suspension qui est egale a 65 %, un polymere neutralise a 100 % par la soude, de 
viscosite specifique egale a 1,85 et compose, en pourcentage massique, de : 

15 95 % d'acide acrylique 

5 % de raethacrylate, de forniule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe 
R 9 est un groupe alkyle ramifie a 32 atomes de carbone, m et p sont egaux a zero, 
q = 1 et n = 25. 

20 Les resultats obtenus figurent dans le tableau 7 suivant : 
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La lecture du tableau 7 permet de constater Tobtention de suspensions aqueuses de 
mica affinees a haute concentration en mariere seche, ce qui est impossible par la 
mise en oeuvre d'un agent de I'art anterieur. 



5 

EXEMPLE 10 : 

Cet exemple concerne la mesure du comportement rheologique de suspensions 
aqueuses de carbonate de calcium preparees selon le mode operatoire de l'exemple 
1. 

10 

Apres les 20 minutes d'agitation, on mesure, a temperature ambiante, le 
comportement rheologique de la suspension ainsi preparee au moyen d'un 
viscoelasticimetre StressTech® de la Societe Reologica Instruments AB (Suede) 
equipe de cylindres coaxiaux CC25. 

15 

T-e mode operatoire pour la mesure du comportement rheologique de la suspension 
est identique pour chacun des essais, a savoir pour chaque essai, on injecte dans le 
cylindre du viscoelasticimetre un echantillon de la suspension preparee par la mise 
en oeuvre du polymere a tester et on !ui applique un precisaillement de 10 Pa 
20 pendant 12 secondes puis apres 180 secondes d'attente correspondant au temps 
d'equilibre, on lui applique un cisaillement progressant lineairement de 0,025 Fa a 
2,5 Pa en 100 .secondes et 40 intervalles. 

La limite d'ecoulement, correspondant au cisaillement a appliquer a la suspension 
25 pour rompre les liaisons internes et obtenir une suspension dont la viscosite 
diminue, est determinee par la valeur maximale de la courhe viscosite en Pa.s en 
fonction du cisaillement en Pa. 

30 Essai n° 101 : 

Cet essai, illustrant Tart anterieur, met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai n° 
1. 

Essai n° 102 : 

35 Cet essai, illustrant rinvention met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai n° 8. 



Essai n° 103 : 

Cet essai, illustrant Tinvention met en oeuvre la suspension aqueuse de l'essai n° 9. 
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Essai n° 1 04 : 

Cet essai, .llustrant Invention, met en oeuvre one suspension aqueuse contenant un 
polymere neutralise a 100 % par la soude. de viscosite specifique egale a . 83 e. 
compose, en pourcentage massique, de : 
90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate, de formule generale (I) dans laquelle le rad,ca. hydrophobe 

7 m S™ 1 * ^ ramifie * 32 cie carbone, m et p sont egaux a zero 

q = 1 et n = 35. 

Essai n° 105 : 

Cet essai. illustrant 1'invemion, met en oeuvre une suspension aqueuse contenant un 
polymere neutralise a 100 % par la soude. de viscosite specifique egale a 1 80 et 
compose de: . ' 

90 % d'acide acrylique 

10 % de m ethacrylate. de formule generale (T) dans laquelle le radical hydrophobe 
q^«J^T aSkyleTamiri6 * 32 at ° meS de m et P egaux a zero, 

Essai n° 106 : 

Cet essai, illustrant l'invention, met en oeuvre la suspension aqueuse de 1'essai n* 6. 



Tous les resultats experimentaux sont consignes dans le tableau 8 



suivant. 
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-TABLEAU 8 - 





Essai 
n 


Vi.scosite 
en Pa.s 


Limite d'ecoulement 
Pa 


An anterieur 


101 


362.8 


0.4603 


Invention 


102 


40,9 


0.8459 


Invention 


103 


94,6 


1.1450 


Invention 


104 


118.5 


0.7363 


Invention 


105 


I24.S 


0.6744 


Invention 


106 


129 


0.8600 
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la lecture du tableau 8 permet de constater que les suspensions aqueuses de 
carbonate de calcium selon I'invention possedent une Iimite d'ecoulement 
supeneure a celles de l'art anterieur, caracteristique de suspensions presentant une 
bonne stabilite. 

FXEMPf.F 1 1 : 

Cet exemple concerne la mesure du comportement rheologique de suspensions 
aqueuses de taJc preparees selon le mode operatoire de I'exemple 4. 

Pour tous les essais suivants, le mode operatoire et le materiel utilises pour cette 
mesure sont idenriques a ceux mis en oeuvre dans Texemple 10. 

Essai n° 107 : 

Cet essai illustrant I'art anterieur met en oeuvre la suspension aqueuse de Tessai n< 
34. 

Essai n° 108 - 

Cet essai illustrant I'invention met en oeuvre ia suspension aqueuse de 1'essai n° 37. 



Tous les resultats experimentaux sont consignes dans le tableau 9 



suivant. 
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Essai 
n° 


Viscosite 
en Pa.s 


Limite d'ecoulement 
Pa 


Art anterieur 


107 


22,9 


0,1180 


Invention 


108 


14.7 


0,3035 
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La lecture du tableau 9 permet de constater que les suspensions aqueuses de talc 
selon IWndon possedent one lim.te decoulement plus elevee que celle de 
I artanteneur, caracterisrique de suspensions presentant une bonne stahilite. 

EXEMPLE 12 : 

Get exemple conceme la mesure du comportement rheologique de suspensions 
aqueuses de mica prepares selon le mode operatoire de lexemple 5. 

Pour tous les essais suivants, le mode operatoire et le materiel utilises pour cette 
mesure sont identiques a ceux mis en oeuvre dans I'exemple 10. 

Essai n° 109 • 

Cet essai, illustrant Tart anterieur, met en oeuvre une suspension aqueuse contenant 
un polyacrylate de sodium de viscosite specifique egale a 0,45. 

Essai n° lift - 

Cet essai, illustrant Invention, met en oeuvre une suspension aqueuse contenant un 
polymere neutralise a 100 % par la soude, de viscosite specifique egale a 1,83 et 
compose de : 

90 % d'acide acrylique 

10 % de methacrylate, de formule generale (I) dans laquelle le radical hydrophobe 
q=Te?n = 7r ^ ramifi ' * ^ at ° meS ^ Carb0ne> m Ct P ^ * gaUX k 
Essai n° 1 11 

Cet essai, illustrant Invention, met en oeuvre une suspension aqueuse de J'essai n * 
74. 

Essai n° 11? 

Cet essai. illustrant Invention, met en oeuvre une suspension aqueuse contenant un 
polymere neutralise a 100 % par la soude, de viscosite specifique egale a 5,49 et 
compost, en pourcentage massique de : 
80 °/o d'acide acrylique 
2%d'acrylate d'ethyle 
8 % d'acide m6thacrylique 

10 % de methacrylurethanne, de formule generale (1) dans laquelle le radical 
hydrophobe R' est un radical tristyrylphenyl, m et p sont egaux a *ro q = 1 et 
n = 25. * 
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Tous les resultats experimentaux sont consignes dans le tableau 10 suivant. 
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Essai 
n° 


Viscosite 
en Pa.s 


Limite d'ecoulement 
P;t 


An anterieur 


109 


15,5 


0,1368 


Invention 


110 


50,5 


0,4758 


Invention 


111 


28,4 


0,6913 


1 Invention 


112 


43.6 


1 .046 
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La lecture du tableau 10 permet de constater que les suspensions aqueuses de mica 
selon 1'invention possedent une limite d'ecoulement plus elevee que celle de Tart 
anterieur, caracteristique de suspensions presentant une bonne stabilite. 

EXEMPLE 13 : 

Cet exemple concerne la mesure du comportement rheologique de suspensions 
aqueuses de talc et de carbonate de calcium preparees selon le mode operatoire de 
1'exemple 7. 

Pour tous les cssais suivants, le mode operatoire et le materiel utilises pour cette 
mesure sont identiques a ceux mis en oeuvre dans Texemple 10. 

Essai n° 113 : 

Cet essai, illustrant Tart anterieur, met en oeuvre une suspension aqueuse de 1'essai 
n°91, 

Essai n° 114 : 

Cet essai, illustrant ('invention, met en oeuvre une suspension aqueuse de 1'essai n° 
92. 

Essai n°115 : 

Cet essai, illustrant Tart anterieur, met en oeuvre une suspension aqueuse de 1'essai 
n°93. 

Essai n° 116 : 

Cet essai, illustrant 1'invention, met en oeuvre une suspension aqueuse de 1'essai n° 
94. 

Essai n° 117 : 

Cet essai, illustrant 1'art anterieur, met en oeuvre une suspension aqueuse de 1'essai 
n° 95. 

Essai n° 118 : 

Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre une suspension aqueuse de Tessai n° 
96. 

Tous les resultats exp6rimentaux sont consignes dans le tableau 1 1 suivant. 
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Essai 
n° 


Viscosite 
en Pa.s 


Li mite d'ecou lement 
Pa 


An anterieur 


113 


68,7 


0,304 


Invention 


114 


139 


1.083 


Art anterieur 


115 


736 


0,958 


Invention 


116 


14200 


3,994 


An anterieur 


117 


5790 


1.912 


Invention 


118 


5190 


2. 94 SO J 
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La lecture du tableau 1 1 permet de constater que Ies suspensions aqueuses de talc et 
de carbonate de calcium selon ('invention possedent une limite d'ecoulement plus 
elevee que celle de Tart anterieur, caracteristique de suspensions presentant une 
bonne stabilite. 

5 

EXEMPLE 14 : 

Cet exemple concerne I'utilisation des suspensions aqueuses de charges minerales 
.selon Tinvention dans la fabrication de sauce de couchage du papier. 

10 

Dans ce but, on prepare les sauces de couchage en melangeant dans Teau, les 
suspensions aqueases de charges minerales a tester avec les autres constituants de la 
sauce de couchage dont la composition en poids est 

15 100 parts de suspension aqueuse a tester a 65 % en matiere seche 

12 parts dun latex styrene-butadiene carboxyle commercialise sous le nom 
DI.905 par la societe Dow Chemical 
s : i£ . 0,5 parts de carboxymethylcellulose commercialise sous le nom de Finnfix 5 

par la societe Metsa Serla 
20 .* la teneur en matiere seche est de 1'ordre de 64,5 % et le pH egal a 8,4, 

Les sauces de couchage ainsi preparees sont alors soumises aux mesures de 
viscosite Brookfield a temperature ambiante et a 20 tours/minute, 50 tours par 
25 minute et 100 tours par minute au moyen d*un viscosimetre Brookfield type DVTT 

6quipe du mobile adequat 

Essai n° 119 : 

30 Cet essai, illustrant Tart anterieur, met en oeuvre une suspension aqueuse de talc 
selon Vessai n° 34. 

Essai n° 120 : 

35 Cet essai, illustrant Tinvention, met en oeuvre une suspension aqueuse de talc selon 
ressain°37. 



Tous les resultats experimentaux sont consignes dans le tableau 12 suivant 
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Essai 
n° 


Viscosite Brookfield en mPa.s 


20 t/min 


50 t/min 


lUOi/min 


Artantdrieur 


119 


4860 


2892 


2160 


Invention 


,20 ] 


1420 


920 


877 
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La lecture du tableau 12 permet de voir que la sauce de couchage selon l'invention 
est plus fluide que celle selon Tart anterieur. 
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10 



15 



20 



25 



30 



35 



- REVENDICATIONS - 



1/ Suspension aqueuse de matieres minerales contenant un copolymere comme 
agent disperse ou d'a.de au broyage de matieres mmerales en suspension aqueuse 
caractensee en ce que le dit copolymere est constitue : 

a) d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et a fonction carboxylique 
cho.s. parm, les monoacides, tels que l'acide acrylique, methacrylique, crotonique 
.socrotomque, cinnamique, les diacides, tels que l'acide itaconique fumarique' 
male.que, citraconique, les anhydrides cfacides carboxyliques, tels que I'anJwdride' 
male.que et les hermesters de diacides, tels que les monoesters en C, a C 4 . des 
acides maleique ou itaconique, ou leurs melanges, 

b) eventuellement d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et a 
tonction sulfonique choisi parmi l'acide acrylamido-methyl-propane-sulfonique le 
methallylsulfonate de sodium, les acides vinyl sulfonique et les acides styrene 
sulforuque ou a fonction phosphorique choisi parmi le phosphate de methacrylate 
d'ethylene glycol, le phosphate de methacrylate de propylene glycol, le phosphate 
dacrylate d'ethylene glycol, le phosphate d'acrylate de propylene glycol et leurs 
ethoxylats ou leurs melanges, 

c) eventuellement d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et sans 
fonction carboxylique, choisi dans le groupe constitue par les ester, des acides 
acryhque ou methacrylique, tels que les acrylates ou methacrylates de methvle 
ethyle, butyl e, 2^thyl-hexyle, ou par l'aciylonitrile, le methacrylonitrile l acetote' 
de vmyle, le styrene, le methylstyrene, le diisobutylene, la vinylpyrrolidone la 
vmylcaprolactame ou encore les amides insatures tels que I'acrylamide ' le 
methacrylamide ou leurs derives substitues comme le dimethylaminopropyle 
acrylam.de ou methacrylamide, les esters acryliqucs ou methacryliques de glycol 
le methacrylamido-propyl -trimahyl ammonium chiorure ou sulfate le 
methacrylate de trimethyl ammonium ethyl chiorure ou sulfate, ainsi que leurs 
homologues en acrylate et en acrylamide quatemises et/ou le 
dimethyldialiylammonium chiorure, 

d) d'au moins un monomere oxyalkyle a insaturation ethylenique et termine par 
une chalne hydrophobe, de formule generale (1) : . 
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RA(CH2_CH_Q)m^ q_R' 
L Rl ^2 J 



dans laquelle : 

5 - m et p representent un nombre de motifs d'oxyde dalkylene inferieur ou egal 

a 100, 

- n represente un nombre de motifs d'oxyde Methylene inferieur ou egal a 100, 

- q un nombre au moms egal a 1 et tels que : 

10 ; o < q(n+m+p) < 1 00, 

R] ITiydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 
R2 ITiydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 

15 

R represente le radical insature polymerisable, appartenant au groupe 
v., des esters acrylique, methacrylique, maleique, itaconique, crotonique, 

^ vinylphtalique ainsi que les insatures urethannes tels que par exemple 

:| les acrylurethanne, methacrylurethanne, a-a* dimethyl-m-i$opropenyl- 

20 benzyl urethanne, ally 1 urethanne, 

R* represente le radical hydrophobe tels que les groupes lin6aires ou 
ramifies alkyle, alkylaryle, arylalkyle, aryle ayant au moins 22 atomes 
de carbone ou les dialkylamines ayant au moins 22 atomes de carbone 

25 

le total des constituants (a), (b),(c) et (d) etant egal a 100 



et en ce qu f il a une viscosite specifique au plus egale a 25. 

30 2/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon la reyendication 1 caract^risee 
en ce que le copolymere est constitu£ : 

a) de 99 % a 10 % en poids d'au moins un monomdre a insaturation ethylenique et a 
fonction carboxylique choisi parmi les monoacides, tels que I'acide acrylique, 
35 methacrylique, crotonique, isocrotonique, cinnamique, les diacides, tels que I'acide 
itaconique, fumarique, maleique, citraconique, les anhydrides d'acides 
carboxyliques, tels que I'anhydride maleique et les h&niesters de diacides, tels que 
les monoesters enCi a C4, des acides maleique ou itaconique, ou leurs melanges. 
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b) de 0 % a 50 % en poids d'au mains un monomere a insaturation ethylenique et a 
fonction sulfoiuque choi Sl parmi I'acide acrylamido-methyl-propane-sulfonique le 
methallylsulfonate de .sodium, les acides vinyl .sulfonique et les acides styrene 
sulfonique ou a fonction phosphorique choisi parmi le phosphate de methacrylate 
d'ethylene glycol, le phosphate de methacrylate de propylene glycol, le phosphate 
d'acrylate d'ethylene glycol, le phosphate d'acrylate de propylene glycol et leurs 
ethoxylats ou leurs melanges. 

c) de 0 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et 
sans fonction carboxyl.que, choisi dans le groupe constitue par les esters'des acides 
acryi.que ou methacrylique, tels que les acrylates ou methacrylate* de methyle, 
ethyle, butyle, 2-ethyl-hexyle, ou par l'acrylonitrile, le methacrylonitrile, 1'acetate de 
vinyie, le styrene, le methyl styrene, le diisobutylene, la vinylpyi^olidone, la 
vinylcaprolactame ou encore les amides insatures tels que racrylamide,' le 
methacrylamide ou leurs derives subsumes comme le dimethylaminopropyle 
acrylamide ou methacrylamide. les esters acryliques ou methacryliques de glycol, le 
rnethacrylamido-pmpyl -trimethyl ammonium chlorure ou sulfate, le methacrylate 
de trimethyl ammonium ethyl chlorure ou sulfate, ainsi que leurs homologues en 
acrylate et en acrylamide quaternises et/ou le dimethyldiallylammonium chlorure, 

d) de 1 % a 90 % en poids d'au moins un monomere oxyalkyle a insaturation 
ethylenique et termine par une chaine hydrophobe, de formuie generate (1) : 

1 Ri k 2 J 

dans laquelle : 

- m et p representent un nombre de motifs d'oxyde d'alkylene inferieur ou egal 
a 10O, 

- n represente un nombre de motifs d'oxyde d'ethylene inferieur ou egal a 100, 

- q un nombre au moins egal a 1 et tels que : 

0<q(n+m+p)< 100, 

Rl lliydrogene ou le radical methyle ou ethyle. 
1*2 Itydrogene ou le radical methyle ou 6thyle, 

R represente le radical insature polymeri sable, appartenant au groupe 
des esters acrylique, methacrylique, maleique, itaconique, crotonique. 
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vinyl phtalique ainsi que les insatures urethannes tels que par exemple 
les acrylurethanne, methaciylurethanne, a -a' dimethyl-m-isopropenyl- 
benzylurethanne, allylurethanne. 

R' represente le radical hydrophobe tels que les groupes lineaires ou 
ramifies alkyle, alkylaiyle, arylalkyle, aryle ayant au moins 22 atomes 
de carbone ou les dialkylamines ayant au moins 22 atomes de carbone 

le total des constituants (a), (b), (c) et (d) etant egal a 100 

et en ce qu'il a une viscosite specifique au plus egale a 25. 

3/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon la revendication 2 caracterisee 
en ce que le copolymere est constitue : 

a) de 97 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethyleaique et a 
fonction carboxylique choisi parmi les monoacides, tels que l'acide acrylique, 
methacrylique, crotonique, isocrotonique, cinnamique, les diacides, tels que Tacide 
itaconique, fumarique, maleique, citraconique, les anhydrides d'acides 
carboxyliques, tels que I'anhydride maleique et les hemiesters de diacides. tels que 
les monoesters en C] a C4, des acides maleique ou itaconique, ou leurs melanges, 

b) de 0 % & 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethyleaique et a 
fonction sulfonique choisi parmi i'acide acrylamido-methyl-propane-sulfonique, le 
methallyl sulfonate de sodium, les acides vinyl sulfonique et les acides styrene 
sulfonique ou a fonction phosphorique choisi parmi le phosphate de methacrylate 
d'ethyiene glycol, le phosphate de methacrylate de propylene glycol, le phosphate 
d'acrylate d'dthylene glycol, le phosphate cfacrylate de propylene glycol et leurs 
dthoxylats ou leurs melanges, 

c) de 0 % a 50 % en poids d'au moins un monomere a insaturation ethylenique et 
sans fonction carboxylique, choisi dans le groupe constitue par les esters des acides 
acrylique ou methacrylique, tels que les aciylates ou methacrylates de methyle, 
ethyle, butyle, 2-ethyl-hexyle, ou par racrylonitrile, le mdthacrylonitrile, Tacetate de 
vinyie, le styrene, le methylstyrene, le diisobutylene, la vinylpyrrolidone, la 
vinylcaprolactame ou encore les amides insatures tels que 1'acrylamide, le 
m&hacrylamide ou leurs derives substitues comme le dimethylaminopropyle 
acrylamide ou methacrylamide, les esters acryliques ou methacryliques de glycol, 
le m<6thacrylamido-propyl -trimethyl ammonium chlorure ou sulfate, le 
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20 
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rnethacrylate de trimethyl ammonium ethyl chlorure ou sulfate, ainsi que leurs 
homo ogues en acryiate et en acylam.de quatem.ses et/ou le 
dimethyldiallylammonium chlonire, 

d) de 3 % k 5Q % en ^ d , au moms m monomere oxyaIky , . . . nsatura . on 
ethyten.que et termine par one chaine hydrophobe, de formule generate (I) : 

dans laquelle : 

- m et p represcntent un nombre de motifs d'oxyde d'alkylene inferieur ou egal 
a 100, 

- n represente un nombre de motifs d'oxyde Methylene inferieur ou egal a 100 

- q un nombre au moins egal a 1 et tels que : 

0<q(n+m+p)< 100, 

Rl lliydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 
R2 ITiydrogene ou le radical methyle ou ethyle, 

R represente le radical insature polymerisable. appartenant au groupe 
des esters acrylique. methacrylique, maleique, itaconique, crotonique 
vnylphtahque ainsi que les insatures urethannes tels que par exemple 
les acrylurethanne, methacrylurethanne. c^x' dimethyl-m-isopropenyl- 
- benzylurethanne, allylurethanne. 

R' represente le radical hydrophobe tels que les groupes lineaires ou 
ratmfies alkyle, alkylaryle, arylalkyle, aryle ayant au moins 22 atomes 
. de carbone ou les diallcylamines ayam au moins 22 atomes de carbone 
le total des constituants (a), (b), (c) et (d) etant egal a 100 

et en ce qu'il a une viscosite specifique au plus egale a 25. 

4/ Suspension aqueuse de matieres mineral selon I'une quelconque des 
revenchcatzons 1 a 3 caractensee en ce que le copolymer est sous forme acide ou 
part,e Uement ou totalement neutralise par un ou plusieurs agents de neutralisation 
d.sposant <fune fonction monova.ente choisis dans le groupe constitue par le. 
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cations alcalins, en particulier le sodium, le potassium ou Tammonium ou encore les 
amines primaires, secondaires ou tertiaires aliphatiques et/ou cycliques teJies que la 
stearylamine, les ethanolamines (mono-, di-, triethanolamineX la mono et 
diethylamine, la cyclohexylamine, la methylcyclohexylamine et/ou par un ou 
plusieurs agents de neutralisation disposant d'une fonction polyvaJente choisis dans 
le groupe constitue par les cations divalents alcalino-terreux, en particulier le 
magnesium et le calcium, ou encore le zinc, de meme que par les cations trivalents, 
dont en particulier {'aluminium, ou encore, par certains cations de valence plus 
elevee. 

5/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 4 caracterisee en ce qu'elle contient 0,05 % a 5 % en poids de la 
fraction sechee du copolymere par rapport k la masse seche de la ou des substances 
minerales. 

6/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon Tune des revendications 1 a 5 
caracterisee en ce que la ou les matieres minerales sont choisies parmi les 
substances minerales a surface hydrophile chargee et preferentiellement choisies 
parmi les carbonates de calcium naturels ou synthetiques ou la dolomie ou les 
kaolins ou leurs melanges et tres preferentiellement parmi la craie, la calcite, ou le 
marbre. 

7/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon la revendication 6 caracterisee 
en ce que la matiere minerale est un carbonate de calcium et en ce qu'elle possede 
simultanement une limite d'ecoulement elevee et une viscosite Brookfield faible 
pour une concentration en matiere seche d'au moins 45 % et preferentiellement d'au 
moins60%. 

8/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon Tune des revendications 1 a 5 
caracterisee en ce que ia ou les matieres minerales sont choisies parmi les 
substances minerales a surface hydrophobe et preferentiellement choisie parmi le 
talc ou le mica ou leurs melanges. 

9/ Suspension aqueuse de matieres minerales selon la revendication 8 caracterisee 
cn ce que la matiere minerale est un talc ou un mica et en ce qu'elle possede 
simultanement une limite d'ecoulement elevee et une viscosite Brookfield faible 
pour une concentration en matiere s6che d'au moins 45 % et preferentiellement d'au 
moins 60 %. 
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10/ Suspension aqueuse de matieres morales selon les revendications 1 a 5 
caractensee en ce que les marieres minerales sent on melange de matieres 
mineral* * surface hydrophile et/ou un melange de matieres minerales a surface 
hydrophobe et preferentiellement un melange de talc et de carbonate de calcium ou 
de talc et de kaolin. 

11/ Utilisation de la suspension aqueuse de matieres minerales selon Tune 
quelconque des revendications 1 a 10 dans le domaine papetier. 

12/ Utilisation de la suspension aqueuse de matieres minerales selon la 
revendication 1 1 pour la fabrication du papier. 

13/ Utilisation de la suspension aqueuse de matieres minerales selon la 
revendication 1 1 pour la preparation de sauces de couchage. 

14/ Sauce de couchage, contenant outre les additifs usuels, une ou plusieurs 
suspens.ons aqueuses de matieres minerales selon I'une quelconque des 
revendications I a 10. 
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